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NITRIDING OF NONFERROUS METALS BY PLASMA IMMERSION ION
IMPLANTATION (P111) METHOD

ABSTRACT

Plasma immersion ion implantation that is developed in order to modify the
mechanical and chemical surface properties of metals like conventional beam line
ion implantation, use energetic particles (ions) which is implanted the near surface of
materials. In PI11, sample is immersed to plasma and exposed to negative high pulsed
voltages. lons (generally N ions) are implanted to sample surface by accelerating
ions through the electrical field. One of the most important advantages of PIII is the
simultaneously implantation at all sides of sample (except the surface of sample that

is in contact with substrate holder) without manipulation of sample and ion beam.

Due to the excellent properties of titanium and its alloys nowadays they are used
many industries and commonly used in medical industry especially being the
prosthesis material. Ti6AI4V alloy hasn’t common usage in mechanical engineering
because of having weak surface hardeness and wear resistance. In this thesis, the
scanning electron microscope (SEM), X-Ray diffraction (XRD) and microstructure
analysis and wear behavior of surface and sub-surface layers of Ti6Al4V alloy that

are treated by PI1I method in N, plasma, are done.

In consequence of the XRD analysis, it is determined that developing of &-TiN
and &-Ti;N which is increasing directly proportional with temperature and process
time at the surface of Ti6Al4V alloy. These layers are supported by SEM analysis
and microstructure pictures. It is determined that the thickest layer develop in 12"
experiment group which has maximum process temperature. In consequence of wear
test done by pin-on disk wear machine, it is confirmed that increasing frequency and

pulse time of PIII process improves wear resistance of TIGAI4V alloy.

Key words: Plasma immersion ion implantation, Ti6Al4V nitriding, Surface

modification, Plasma, Nitrogen PII1 process



PLAZMA DALDIRMA iYON IMPLANTASYON (PIIT) YONTEMI iLE
DEMIR DISI METALLERIN NITRURLENMESI

oz

Plazma daldrma iyon implantasyonu (PIII), metallerin mekanik ve kimyasal
yiizey Ozelliklerini modifiye etmek i¢in gelistirilmis, konvansiyonel 1sin huzmesi
iyon implantasyonu gibi, malzemelerin yiizeye yakin bdlgesine asilanmig enerji
yiiklii iyonlar1 kullanir. PIII’da numune plazma ile sarilir ve negatif yiiksek gerilim
darbelerine maruz birakilir. Elektrik alan1 boyunca iyonlar (cogunlukla azot iyonlari),
ivmelendirilerek numune yiizeyine asilanirlar. PIII isleminin sagladigi en biiyiik
kolayliklardan biri, iyon 151 ve numuneyi elle hareket ettirmeye gerek kalmadan
asillamanm numunenin her tarafinda (numune tutucu ile temas eden kismi haric) es

zamanli olarak gerceklesmesidir.

Yapilan bu c¢alismada sahip oldugu Ozellikler nedeniyle son yillarda pek cok
alanda ve 6zellikle de protez malzemesi olmasi nedeniyle saglik endiistrisinde yaygin
olarak kullanilan ancak zayif yiizey sertligi ve asinma direncinden dolay1r makina
miithendisligindeki kullanimlar1 diisiik olan Ti6Al4V alasiminmn PIII yontemi ile azot
plazmas1 igerisinde islem gormiis ylizey ve ylizey alt1 tabakalarin taramali elektron
mikroskobu (SEM) ve X-isimi difraksiyonu analizleri (XRD) yapilmis, yiizeyde

gelisen tabakalarin mikroyapilar1 ve asinma davraniglar1 incelenmistir.

XRD analizi sonucunda TI6A14V alasimmn yiizeyinde sicaklik ve islem siiresiyle
dogru orantili olarak artan 6-TiN ve &-TioN tabakalarinin olustugu tespit edilmis bu
tabakalar SEM analizleri ve mikroyap1 resimleri tarafindan da desteklenmistir. Bu
calismada olusan en kalin tabakanin islem sicakliginin en fazla yiikseldigi 12. deney
grubunda oldugu goriilmiistiir. Pin-on disk asinma cihazinda yapilan asinma testi
sonucunda, PIII isleminde frekans ve darbe siiresinin arttirilmasinin asinma direncini

arttirdig1 saptanmustir.

Anahtar sozciikler: Plazma daldrma iyon implantasyonu, Ti6Al4V nitriirleme,

Yiizey modifikasyonu, Plazma, Azotla PIII islemi
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BOLUM BiR

GIRIS

1.1 Giris

Gilinlimiizde insanligm 1ki biiyiikk sorunu mevcuttur. Bunlardan birincisi
hammadde, digeri enerji sorunudur ki, her ikisi de evrende smirhidir. Enerji sorununu
hammadde i¢inde gérmek miimkiindiir. Yani hammadde varsa genelde enerji de
vardir. Sonucta sorun hammadde sorununa indirgenmektedir. Bilim diinyas:
hammadde sorununa ¢oziim olarak bulunacak yeni yOntemlerle, daha az
hammaddeden daha fazla yararlanmayr Onermektedir. Bu da ancak mevcut
hammaddelerden yeni ve daha yararli maddeler {iretmek veya iiretilen maddelerin

ozelliklerini iyilestirmekle miimkiin olabilecektir (Epik, Sever ve Karadeniz, 2004).

Malzemelerin uygulamada, hem dinamik yiikleri karsilayabilmek i¢in siinek bir
icyapiya hem de sertligi, yorulma ve asinma dayanimi yiiksek, korozyon direnci iyi
bir dis ylizeye sahip olmasi istendiginde yiizey sertlestirme islemleri uygulanir.
Uygulanan bu yiizey islemleri, yiizeyde yeni bir tabaka olusturan ve tabaka
olusturmayan islemler olmak {izere iki ana gruba ayrilir. Yiizeyde yeni bir tabaka
olusturan bu islemlere ince filmler, kaplamalar veya kaynakli iist tabakalar (sert
kaplamalar) girmektedir. Yiizeyde tabaka olusturmadan, ylizey modifikasyonu
saglayan iglemlere ise, karbon, azot ve bor gibi sertlestirici elementleri kullanarak
yiizeylerin kimyasal kompozisyonunun degistirilmesini amaclayan diflizyon
yontemleri girer. Bir par¢anin yiizeyden igeriye dogru etkili bir sekilde sertligini
artirmak icin, genellikle difiizyon teknikleri tercih edilir. Diflizyon yontemleri de
kendi i¢cinde mikroyapisal, kimyasal diflizyon ve iyon implantasyonu olmak {izere {i¢
grupta incelenebilir. Ilk iki islem cogunlukla demir esasli malzemelere uygulanir.
Mikroyapisal diflizyonda, malzeme yilizeyinin mikroyapisi degisirken, malzemenin ig
kisimlarinda herhangi bir degisim olmamaktadir. Kimyasal diflizyonda, hem yiizeyin
mikroyapist hem de kompozisyonu degismektedir. iyon asilamada, kati metaller

iizerine iyon bombardimani yaparak, kati metal i¢ine iyon enjekte edilir (asilanir),



yani iyon implantasyonu yapilir. Pratikte g¢esitli iyon implantasyon ydntemleri
mevcut olup, bunlarin hepsinde atomlara disaridan enerji vererek, onlar1 iyonize
etmek suretiyle olusturulan iyonlar elektrik ve magnetik alan kuvvetleri ile
yonlendirilip, hizlandirilarak, kati metaller iizerine bombardiman edilir. Buradaki
iyonizasyon islemi genellikle plazma ortaminda, plazma enerjisi sayesinde

gerceklestirilmektedir.

Malzeme ylizeyine yapilan iyon implantasyonu ve plazma nitriirleme
(iyonitriirasyon) gibi yiizey islemlerinin melezi olan plazma daldirma iyon
implantasyonu da modern yiizey kalitesi gelistirme yontemlerinden biridir. Plazma
daldirma 1iyon implantasyonu (PIII) ile plazma Ozelliklerinden yararlanarak
metallerin yiizey kaliteleri, 6zellikle asinma direngleri arttirilmaktadir. Bu sayede
yilizeyleri asmmaya dayanikli, uzun Omiirli makine parcalar1 elde edilmektedir.
Sonugta hem malzemeden hem de maliyetten tasarruf edilerek relatif olarak hem

ucuz hem de kaliteli mamuller elde edilmektedir. Uretimdeki hedef de zaten budur.

Iyon implantasyonu bir elementin, diger bir malzemenin yiizey bolgelerinin igine
sokulmas1 olup, malzemenin en dis tabakalarmin bilesimini ve 06zelliklerini
degistirmek amaciyla uygulanan bir yontemdir. Plazma daldirma iyon implantasyonu
(P, PI3) yontemi ise, geleneksel 1s1m-hatt1 implantasyonunun goriisii disinda kalan,
¢izgi smirlamalarin1 agmak icin ve diizlemsel olmayan pargalarin iyon 1s1n islemleri
icin yiiksek gerilimli darbeli dogru akim ya da saf dogru akim uygulanmasiyla
hizlandirilmig iyonlarin plazmadan ¢ikartildig1 ve asilamanin yapilabilmesi i¢in bu
iyonlarin uygun bir numune igine hedeflendigi bir yiizey modifikasyon teknigidir.
Literatiirde, Plazma Daldirma Iyon implantasyonu (PIII veya P1%), Plazma Ortaminda
Iyon Implantasyonu ydntemi, Plazma Kaynak Iyon Implantasyonu (PSII), Plazma
Bazli iyon Implantasyonu (PBII), Plazma iyon implantasyonu (PII) veya Plazma
Daldirma Implantasyonu (PII) ve Plazma Implantasyonu (PI veya m -teknigi) gibi
degisik terimler ile ifade edilmektedir.

Plazma daldirma iyon implantasyonunda (P11l) implantasyon (asilama) derinligi
cok ince olmasma ragmen; malzemelerin asinma, siirtlinme ve korozyon

direnglerinde ¢ok biiyiilk iyilegsmeler goriilmistiir. Plazma daldirma iyon



implantasyonu yontemi, yari-iletken malzemeleri islemek i¢in gelistirilmis olmakla

beraber glinlimiizde metallerin ve alasimlarin yiizeylerini islemekte kullanilmaktadir.

PIII (plazma daldirma iyon implantasyonu) icin gerekli plazma gesitli plazma
kaynaklar1 (Indiiktif bagli RF plazma kaynaklari, Kapasitif bagh plazma kaynaklari,
Mikrodalga plazma kaynaklari, Uzaktan gaz plazma kaynaklari, Katodik ark Metal

Plazma Kaynaklar1 ve digerleri) ile vakum ¢emberi i¢inde olusturulur.

1.2 Titanyum Nitriirleme fle Tlgili Literatiir Arastirmasi

Titanyum ve titanyum alagimlarinin ¢ok cazip Ozelliklere sahip olmasi cogu
endiistride onlarin kullanilmasini olanakli kilar. Onlarmn bazi avantajlari: miikemmel
korozyon direnci, hafiflik ve giiclii yapiya izin veren diisiik yogunlugun verdigi
yiiksek kendine 6zgii mukavemet-agirlik orani; yiiksek sicaklik dayanim kabiliyeti ve
bazi kosullar altinda sifir alt1 sicaklik uygulamalarinda calisabilme o6zelligidir

(Zhecheva, Shaa, Malinov, Long, 2005).

Titanyum alagimlarmin kullanimi, onlarin iyi mekanik ve kimyasal 6zellikleri ve
diisiik yogunluguna ragmen, kotii asinma direncinden dolay1 sinirhidir. Titanyum ve
alagimlarinin  kotii tribolojik o6zellikleri iki faktdre baglanmaktadir. Bunlardan
birincisi diisiik islem sertlesmesi ve plastik kesmeye karsi diisiik direng; Bundan
dolayl, asinma direnci zayiftrr. Ikinci ise siirtiinme ile meydana gelen yiiksek
sicakliklar nedeniyle kuru kayma durumunda, olusan yiizey oksitleri ile kotii aginma
direncine sahip olmasidir. Bu oksit kolayca kirilma, dokiilme olarak ortadan
kalkmakta ve asinmaya kars1 ylizey alt1 tabakalar1 korumasiz kalmaktadir (Molinari,

Straffelini, Tesi, Bacci, Pradelli, 1997).

Genelde biitiin bilinen ylizey miihendisligi teknolojileri titanyum ve alagimlarmna
uygulanabilir. Ancak burada bazi 6zellikleri géz 6niinde tutmak gereklidir. Birincisi
ticari kullamigh titanyum alasimlarinda ylizeyin kompozisyonunu degistirmeksizin
herhangi bir yiizey miihendisligi teknolojisi ile nemli bir sertlestirme elde edilemez.
Burada 1s1] sertlestirme islemlerinin ¢ogu etkisiz olmaktadir. Ikincisi Titanyum ve
titanyum alagimlar1 kimyasal olarak aktiftir ve kolaylikla bir¢ok ara yer element ile
reaksiyona girer (6zellikle oksijenle); Boylece, biitiin ylizey islemlerinin vakum

icerisinde yapilmasi veya asal gaz korumasinda yapilmasi gerekir. Ugiinciisii



titanyum alagimlar1 ¢cogu difiizyon esasli yiizey islemlerinde elementlerin hepsi ile
degisik sicakliklarda reaksiyona girer. Titanyum ve titanyum alasimlarinin mekanik
ozelliklerini gelistirmede, degisik termokimyasal iglemler uygulanabilir (Zhecheva

ve digerleri, 2005).

Titanyum sergiledigi; nontoksik yapisi, anti magnetik &zelligi, hafif olmasi,
mekanik ozelliklerinin i1yi olusu, rahatlikla kii¢iik boyutlu irilinlerin tretilebilir
olmasi, biyouyumlulugunun yiiksek olmasi, korozyona karsi direncinin yiiksek
olmas1 ve elastiklik modiiliiniin 6zellikle implant uygulamalar1 i¢in kemiginkine ¢ok
yakin olmasi gibi sebeplerle biyomedikal uygulamalarda, ucgak-uzay sanayinde,
kimya sanayi gibi bir¢ok korozif ¢evrede kullanilmaktadir (Zhecheva ve digerleri,
2005; Niinomi, 2008).

Asmma direnci distik olan titanyum alagimlarmin ylizeyinde termokimyasal
islemlerle sert bir tabaka olusturulabilir. Titanyum alasimlarinin yiizey 6zelliklerini
gelistirmek i¢in kullanilan iyon implantasyonundaki esas diisiince, karbon veya azot
iyonlarindan herhangi birinin vasitasi ile ylizeyde karbiir veya nitriir olugmasini
saglamaktir. Bu elementlerden azot, sertlestirme ve mukavemetlendirme kabiliyeti en

1yi olandir.

Titanyum ve alagimlarinin yiizey 6zelliklerini gaz nitriirleme, plazma nitriirleme,
yiizey lazer islemleri, iyon implantasyonu, plazma daldirma iyon implantasyonu gibi
degisik yiizey miihendisligi yontemleri ile gelistirmek miimkiindiir. Titanyum ve
titanyum alasimlarina plazma nitriirleme islemi uygulanarak yiizeyde sert nitriir
fazlar1 (TiN+Ti;N) bulunan bilesik tabaka ve yaymim (difiizyon) tabakasi olusmasi
saglanir. Yiizeyde olusturulan bilesik tabaka (TiN+Ti;N) malzemenin farkh
uygulama alanlarinda yiizeyi iyilestirip istenilen Ozelliklerin kazandirilmasini
saglayan bir tabakadir (Zhecheva ve digerleri, 2005, 2006; Niinomi, 2008; Sonoda,
2006).

Cogu o+ alasimi gibi Ti6Al4V alasimi da miikemmel mekanik 6zelliklere, iyi
korozyon direncine, yiiksek plastisiteye yani iyi derecede sekillendirilebilme

ozelligine sahiptir ve bu nedenle medikal alanda en fazla kullanilan alagimlardan

birisidir (Sonoda, 2006).



Sekil 1.1’de sematik olarak gosterildigi gibi plazma iyon nitriirleme islemi
sonucunda titanyum ve alasimlarinin yiizeyinde iki tabakanin olustugu goriiliir.
Bunlardan malzemenin ¢ekirdeginden yiizeye dogru ilk olusan tabaka o(N)-Ti
yaymim (diflizyon) tabakasi olup onun {izerine azot konsantrasyonunun artisi ile
gelisen TiN ve Tip;N fazlarindan olusan bilesik tabakadir (Zhecheva ve digerleri,
2005).
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Sekil 1.1 Titanyumun nitriirlenmesi siirecinde yiizeyde
tabakalarin olusumunun sematik gosterimi (Zhecheva,

2005)

Bilesik tabakanin sertlik degeri genelde titanyum nitriir iceren faz kompozisyonu
yiizlinden ¢ok yiiksektir ve sertlik, doymamis c¢ekirdek icinde matrisin ana
mikrosertligine uzanan difiizyon bolgesi boyunca diismektedir (Zhecheva ve
digerleri, 2005).

Nitriirlenmis titanyum pargalarm asmma direncini gelistirmek {izere yapilan
caligmalarda uygun netice verecek sekilde degerler saglanmistir. Bu caligmalarda
asinmaya kars1 esas gorevi sert nitriir tabakalarin sagladigi ortaya konmustur. TiN

tabakas1 ¢ok sert olmasina ragmen, ¢ok ince bir tabakadir. Hem yiiksek yiik ve hem



de yiliksek hiz bulunan siirtiinmelerde nitriir tabakasinda mikro pargalanmalar

meydana gelebilir (Bacci, Borgioli, Galvanetto, Galliano ve Tesi, 2000).
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-

0 2 4 5 8 10 15 20 25
35w 1 . 1 + L) L 1 L 1 ~+ L] L - L L) a ¥ L

] 3290°C 4

] U v el

-
o”‘
-

<

Sicaklik °C

0 5 0 15 20 25 30 35 40 45 50 55
Ti Azotun atom yiizdesi

Sekil 1.2 Ti-N ikili denge diyagrami

Icindeki alasim elementlerinden dolayr titanyum plazma nitriirleme yontemleri
icin uygun malzemelerdir. Titanyum ve alasimlarmin yilizeyine bir¢cok yiizey
mithendisligi yontemi (plazma nitriirleme, iyon implantasyonu, lazer islemi vb.)
uygulanabilir. Igerisinde aliiminyum, krom, molibden, vanadyum ve tungsten gibi
alasim elementleri bulunduran titanyum alagimlar1 plazma nitriirleme islemleri i¢in
uygundur. Yiizey sertlestirmede dnemli rol oynayan bu elementler azota kars: yiiksek

bir afiniteye sahiptir (Yilbas ve arkadaslari, 1996).

Nitriirleme sonucu ticari safiyette titanyumun ve Ti6Al4V alasiminin
yiizeylerinde olusan tabaka kompozisyonu baz1 farkliliklar gdstermektedir.

Nitriirleme sonucunda Ti6Al4V alasiminda alasim elementi olarak bulunan



aliminyum, TiN ve diflizyon tabakasi arasinda ayirim tabakasi Ti;AIN olarak

nitelendirilen bir tabaka olusturmaktadir (Lakshmi, Arivuoli ve Ganguli, 2002).

Diflizyon Bolgesi

Sekil 1.3 Ti2AIN tabakasi

Sekil 1.3’de sematik olarak gosterilen bu tabaka Ti6Al4V alasimi i¢ene dogru
azotun diflizyonunu engeller ve yaymim (diflizyon) tabakasmin kalinligina etki
etmeden bilesik tabakanin biiylimesini azaltir. Yiiksek sicaklikta yapilan
nitriirlemede, saf titanyumun yiizey sertligi, olusacak daha genis bilesik tabakadan

dolay1 Ti-6Al-4V alasimina gore daha yiiksek olacaktir (Chen ve Jaung, 1997).

1,3-10% mbar iglem basmncinda yapilan, numune tutucuya uygulanan 12 kV
genliginde yiiksek gerilim darbeleri ile darbe uzunlugu 50 ps ve darbe tekrar miktari
300 Hz olan, PIII isleminin Ti6Al4V (TAV) alasimina azot gazi kullanilarak
uygulandigi ¢alismada TAV numunelerinin yiizeylerine biriken azot miktarinin
etkilerini kargilastrmak i¢in numuneler 30, 45, 60, 90 ve 120 dakika iyilestirmeye
maruz kalmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda 60 dakika azotla PIII islemine maruz
kalan numunenin azot tutulumunda artis, ancak 90 dakika PIII islemine maruz kalan
numune i¢in yiizeydeki sagilma nedeniyle tutulan miktarda bir azalma oldugu
bulunmustur. Bunun yan1 sira PIII islemi siiresince olusan oksijen ve karbon zengini
tabakanin azotun TAV alasimi i¢ine daha fazla implantasyonunu engelledigi tahmin
edilmistir. Yapilan ¢aligmada PIII’e maruz kalma siiresi 30 dakikadan 120 dakikaya
arttirildiginda, implante edilen tabakalarm sertliklerinde belirgin bir artis ve 45
dakikalik azot PIII iyilestirmesi sonucunda elde edilen TAV yiizeyinin, islem
géormemis numuneye gore, siirtlinme katsayisinda 1/3 ‘liikk azalma oldugu tespit

edilmistir (Ueda ve digerleri, 2003).



[k basmemn 10 mbar ve islem basincinm 5-10° mbar oldugu ve 15 pus’lik darbe
stireli, — 45 kV’luk yiiksek gerilim darbeli bir azot gazi PIII islemi ile 50 ve 400 Hz
arasinda degistirilen darbe tekrarlanma miktarlarinin ve farkli iglem siirelerinin TAV
alasimi iizerine etkilerinin arastirildigr bir ¢alismada, TiN olusumunun 7-10% at x
cm? ‘den fazla darbe miktarlarinda gdzle griiniir hale geldigi bulunmustur. Tabaka
kalinligmin azot miktari ile arttig1 ve tane sinirlarinda artan genisleme oldugu tespit
edilmistir. 50 Hz’de islem g6rmiis numuler i¢in hata zengini bdlgenin TiN
tabakasmin altinda oldugu, ancak 400 Hz’lik PIII isleminde bu hatalarin yiiksek
islem sicakliklar1 nedeniyle tavlandigi bulunmustur (farkl gii¢ girisleri nedeniyle
sicakligin 200 ile 450 °C arasinda degistigi goriilmiistiir) (Rinner, Volz, Ensinger,
Assmann ve Rauschenbach, 1998).

Ueda ve arkadaslar1 Ti6Al4V alasimi tizerine yaptiklart PIII ¢alismasinda,
tyilestirme zamanmin etkisi, numune sicakligi, termal difiizyon ve plazma
potansiyeli gibi diger 6dnemli faktorlerin iyon implantasyonu {izerine etkilerini ve
malzeme gelistirme sonuclar1 arastirilmislardir. Calismada islem basinci 6-10™ mbar,
darbe tekrar sayisi (frekans) 400 Hz, darbe uzunlugu 40 ps ve yiliksek gerilim
darbeleri 5 kV olarak belirlenmis ve PIII islemleri 30, 90, 120, 150 dakika boyunca
numunelere uygulanmustir. 800 °C‘de gergeklestirilen tiim deneyler sonucunda
siirenin artisiyla implante edilen azotta artis, dolayisiyla difiizyon tabakasinda
biliylime gozlemlenmistir. Buna ek olarak diisiik plazma potansiyeli ile yapilan PIII
isleminde Ti;N tabakasinin, yiiksek plazma potansiyeli ile yapilan PIII islemine gore

daha kalin oldugu X-1s1n1 difraksiyonu ile tespit edilmistir.

550 °C ve 800 °C’de gesitli islem siireleriyle yapilan ¢alismada ise plazma
potansiyelinin PIII’da implantasyona olan etkisi arastirilmistir. Diisiikk plazma
potansiyelinde ve yiiksek sicaklikta diflizyon tabakasinin biyiidiigi tespit
edilmislerdir (Silva, Ueda, Pichon, Reuther ve Lepienski, 2007)



BOLUM iKi

PLAZMA VE PLAZMANIN ELDE EDIiLMESI

2.1 Plazma

Endiistride maddenin kendine has 6zellikleri olan kati, sivi, gaz ve plazma halleri
(konumlar1) olmak tizere dort hali ile karsilasilir ve bu dort hali kullanilir. Maddenin
bu dort halinin enerji konumlar1 ve dolayisiyla 6zellikleri farkhidir. Maddenin kati
haline ergitme enerjisi verilirse sivi, sivi haline buharlastirma enerjisi verilirse gaz,
gaz haline de iyonizasyon enerjisi verilirse madde plazma haline geger. Verilen bu
enerjiler geri almirsa madde eski hallerine sirasiyla geri doner. Bu durumu su sekilde

formiile edebiliriz (Karadeniz, 1990).

Ergime
Katl +Eergime < > SlVl
Katilastirma
Buharlasma
S1vi +Epy harlagsma < Lt Gaz
Yogusma
Iyonizasyon
Gaz +Eiyonizasyon < > Plazma

Rekombinasyon

Molekiiller ve atomlar maddelerin farkli enerji konumlarina tekabiil eden (karsilik
gelen) halleridir. Dolayisiyla bunlar1 da birinden digerine ge¢irmek miimkiindiir.
Yani bir molekiile, toplam olarak o molekiile 6zgii disasyasyon enerjisi kadar bir
enerji verilirse o molekiil atomlarmna ayrilir, verilen bu enerji geri alinirsa atomlar
tekrar birlesip molekiil olustururlar. Yani olay tersinirdir (geri doniisliidiir).
Molekiillerin atomlarina ayrilmasina disasyasyon adi verilirken, atomlarin birleserek
molekiil olusturmasina genel anlamda rekombinasyon (tekrar kombine olma= tekrar
birlesme) denir (Kahraman, 2008).
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Azot gaz1 Ornek olarak verilecek olursa, olaymn formiilasyonu su sekilde

verilebilir:

Disasyasyon

> N° + N°

0
I\|2 + Edisasyasyon < -
Rekombinasyon

Buradaki sifir iist indisleri molekiil ve atomlarin notral molekiil ve nétral atom
oldugunu belirtmektedir. Bir molekiil veya bir atomda art1 yiik sayis1 (proton sayisi)
eksi yiik sayisma (elektron sayisina) esitse, o molekiil veya atoma nétral molekiil
veya notral atom adi verilir. Notral atom veya molekiiller disa karsi elektriki olarak
notrdiirler ve disa karsi bir elektriki (elektrik ve manyetik) etki gostermezler

(uygulamazlar).

Notral bir atoma, disardan o atoma 6zgii iyonizasyon enerjisi kadar bir enerji
verilirse, o atomdan bir elektron (atomun en digindaki elektron) atomu terk eder. Bu
olaya iyonizasyon, bir elektronunu kaybetmis atoma da iyon denir. Ciinkii bir
elektronunu kaybeden bir atom, igerde bir art1 yiikk fazlasina sahip olur, yani bir
pozitif yiiklii hale gelir. Atoma disaridan enerji verilmeye devam edilip, yeterli enerji
verilirse atomdan tiim elektronlar kopartilip uzaklastirilabilirler ve hatta daha ileri
kademede atomun c¢ekirdegi pargalanabilir. Atomdan ne kadar adet elektron
¢ikarilirsa (kopartilirsa), atom (yani pozitif yiikli hale gelen atom = iyon) o kadar
adet fazla pozitif yiike sahip olur ve o kadar adet pozitif yiiklii hale gelir.

Bir atomun ¢ekirdegi ¢evresindeki her elektron, toplam olarak [mevcut i¢ enerjisi
+ distan (elektrona=atoma) verilen enerji] o atoma Ozgii sabit bir esik enerjisi
(elektronun atomdan kopma enerjisi) kadar bir enerjiye sahip olunca atomu terk eder.
Ancak iyonizasyon sirasinda elektronlarin atomu terk etmesi, en distan igce dogru
sirayla olur. Atomun c¢ekirdeginden daha uzak konumda bulunan elektronlarinin
atomdan kopartilmasi, ¢ekirdege daha yakin olanlara gére daha kolaydir. Yani daha
distaki (¢ekirdege daha uzak) elektronlar disardan (atoma) daha az enerji verilerek
atomdan (daha kolay) kopartilabilirler. Distan verilen en az enerjiyle atomun en
disindaki (¢ekirdeginden en uzaktaki) elektron, en fazla enerji ile de atomun en
icindeki (cekirdegine en yakim) elektron atomdan kopartilabilir. Bu durumu

kavrayabilmek i¢in atom c¢ekirdegi ¢evresinde bulunan elektronlarin bulunduklari
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konumlarda sahip olduklar1 i¢ enerjilerin (enerji konumlarinin) bilinmesi

gerekmektedir.

Bir atomun ¢ekirdegi c¢evresinde donen elektronlar, ¢ekirdekten farkli
uzakliklardaki yoriingeler tizerinde bulunmaktadirlar ve bulunduklari yoriingelere
bagli olarak elektronlarin sahip olduklart mevcut i¢ enerjileri farklidir. Elektronlarin
mevcut i¢ enerjileri ¢ekirdekten uzaklastikca artar. Bir atomdan bir elektronun
koparilabilmesi i¢in o elektronun bulundugu konum geregi sahip oldugu i¢ enerji ile
disaridan verilecek enerjinin toplami o atoma 6zgii sabit bir esik enerjiye ulagsmasi
gerekir. Bu nedenle atom ¢ekirdegine daha uzak olan elektronlarin i¢ enerjileri,
cekirdege yakin olanlara gore daha fazla oldugundan, atomdaki her elektron igin
sabit olan esik (kopma) enerjisine ulagsmak ve daha uzaktaki elektronu atomdan
koparabilmek i¢in disaridan daha az enerji vermek gerekmektedir ve bu nedenle bu
elektronlar atomdan daha kolay koparilabilmektedirler Sekil 2.1. Bu durum Argon

atomu tlizerinde su sekilde formiile edilebilir (Karadeniz, 2008).

A+ Epn < > Ar'l+e,  Eijay=1576¢eV
Ar'' + Eian < > Ar'?+e,  Eiap=27,64eV
Ar'? +Eps < > Ar®+e,  Eiaz=49,94eV

Burada Eian< Eiar< Ejars tiir ve Ejan notral Argon atomunun en disindaki
elektronu atomdan koparmak i¢in disaridan verilmesi gereken enerji olup, bu enerji

argonun iyonizasyon enerjisi olarak adlandirilir.

Atomun en disindaki elektronun atomdan c¢ikarilmasi, atomun daha igerideki
elektronlarinin  ¢ikarilmasma gore disaridan atoma daha az enerji verilerek
gerceklestirilebilir. Genel anlamda ifade edilecek olursa, atomun daha disindaki
elektronlar daha igindekilere gore disaridan atoma daha az enerji verilerek
¢ikarilabilir. Bir atoma (elektrona) disaridan verilen enerji, o elektronu atomdan
koparmaya yetmeyecek bir enerji ise, elektronlar atomu terk etmez, bir veya birkag
elektron bir i¢ yoriingeden (bir alt enerji seviyesinden) bir {ist yoriingeye (bir {ist

enerji seviyesine) sigrarlar. Bu durumdaki atoma uyarilmis atom denir. Uyarilmis
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atoma uyarilma icin digaridan verilmis olan enerji atomdan geri alinirsa elektronlar

tekrar eski alt yoriingelerine

2008).

Elektronun atomdan

Enem
=

1
|
|
|
|
[

Disandan
verilmesi gerekli
enerjl

kopma enerjisi

Elektronun
enerji seviyesi
(i¢ enerjisi)

A

y

Atomda gekirdege Cekirdekten
en uzak nokta uzaklik

Sekil 2.1 Bir elektronun atom c¢evresindeki bulundugu
yoriingedeki enerji seviyesi ve elektronun atomdan
koparilmas1 igin disaridan  verilmesi gerekli enerji

(Karadeniz, 2008)

(alt enerji konumlarina) geri donerler (Karadeniz,

Maddenin dort halinden en yiiksek enerjili konumu plazma halidir. Bir atoma

iyonizasyon enerjisinden daha biiyiik bir enerji verilirse atom iyonize olur. Bu islem

eger gaz kiitlesi i¢in gergeklestirilirse plazma elde edilmis olur. Plazma yap1 (igerik)

olarak bir karisimdir ve bu karisim igerisinde elektron, iyon, uyarilmis atom, notral

atom veya molekiil ve fotonlar bulunur. Maddenin tiim hallerinde oldugu gibi,

plazma halinin de kendine has 6zellikleri vardir (Mierdel, G., 1972).

a. Plazma dis ortama karsi elektriki olarak notrdiir. Yani plazma igerisindeki

pozitif yiiklerin sayis1, negatif yiiklerin sayisina esittir.

b. Plazma igerisinde disasyasyon, iyonizasyon ve bu olaylarin tersi olan

rekombinasyon olaylar: siirekli meydana gelir. Bu olaylar kendi aralarinda plazma

icerisinde bir dinamik denge halinde bulunurlar.
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C. Plazma iyi bir elektrik ve 1s1 iletkenidir. Plazma igerisindeki parcaciklar (iyon
ve elektronlar) bir enerji tasityicisidirlar. Dolayisiyla elektrik ve 1s1 enerjisini de
tagirlar. Plazma igerisindeki hizlarinmn yiiksek olusu nedeniyle 6zellikle elektronlar

elektrik ve 1s1 iletiminde esas rolii oynarlar.

d. Plazmaya disardan bir etki olmazsa, silindirsimetrik bir yapiya sahip olur.
Buradaki silindir simetrisini saglayan katoddan ¢ikip anoda kadar kendini idame

ettiren ve plazmay1 ¢epecevre saran plazma akisidir.

e. Plazma yiiksek sicaklik ve enerji yogunluguna sahiptir. Plazmanm sicakligi,
enerji yogunlugu, iyonizasyon derecesi (iyonize olmus atom sayisinin toplam atom
sayisina orani) ve plazma c¢ikis hizi (elektron hizi) plazma ekseni iizerinde

maksimum olup, radyal yonde disa dogru bu degerler hizla azalir.

f. Plazmaya elektrik ve manyetik alanla etki edilebilir. Elektrik ve manyetik alan

icerisindeki bir yiiklii parcaciga etkiyen kuvvet
F = q.E + q.(VXB) olarak verilir.

Burada q. E elektrik alaninin yiiklii parcaciga etki ettirdigi kuvvet olup, bu kuvvet,
yiiklii parcaciklar1 anod-katod arasinda hareket ettiren kuvvettir. Bu kuvvet yiikli
parcacik transportu olan elektrik akimmi olusturan (akitan) kuvvet olup, E alanmnin
pozitif yiiklii par¢aciga (iyona) etki ettirdigi kuvvet F = +e.E olup E alani yoniinde,
negatif yiiklii paraciga (elektron) etki ettirdigi kuvvet F = —q.E dir ve E alam
yoniiniin tersi yondedir. E alanmnm yonii pozitif kutuptan negatif kutba dogrudur

Sekil 2.2, e ise bir elektronun yiikii olan elementer ytiktiir.

.(VXB) ise, B indiiksiyonuna sahip bir manyetik alan icerisindeki V hizmna sahip
bir q yiikiine etkiyen kuvvet olup, bu, Lorentz kuvveti olarak bilinir. Lorentz
Kuvveti, daima hiz yoniine diktir. Bu nedenle elektrik alaninin aksine magnetik alan
yiklii pargacigin enerjisine etki etmez. Sadece yiiklii par¢acigin hizmin yoniini
degistirir. Hizin biiyiikliigline bir etkisi olmaz. Magnetik alanin iyona (+e yiikiine)
etki ettirdigi Lorentz kuvveti (F;), elektrona (-e yiikiine) etki ettirdigi kuvvetin (Fg)
ters yoniindedir. Elektrik alan1 ve magnetik alan elektrik yiiklii parcaciklara kuvvet
etki ettirmektedir. Plazma da elektrik yiiklii parcaciklardan olustuguna gore,

plazmay1 olusturan yiiklii pargaciklara etki etmek plazmanin kendisine etki etmek
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demektir. Bu nedenle plazmaya disardan (yabanci) elektrik ve magnetik alan etki

ettirilerek, plazma istenilen sekle sokulabilir.

Sekil 2.2 iki iletken plaka arasindaki elektrik alan1 (Karadeniz, 2008)

Maddenin plazma haline gecis i¢in gerekli olan enerjiyi gaz kiitlesine mekanik,
181, 1510, magnetik ve elektrik enerjisi seklinde vermek miimkiindiir. Pratikte en ¢ok
kullanilan ve onemli olan elektrik enerjisi ile elde edilen plazmadir. Burada gaz
kiitlesine enerji bir elektrik bosalmasi aracilig1 ile verilir. Bu nedenle plazmanin
mekanizmasini kavrayabilmek i¢in, bir elektrik bosalmasinin mekanizmasimi bilmek

gerekir.

2.2 Plazmanin Elde Edilmesi
2.2.1 Elektrik Bosalma Mekanizmasi

Bir elektrik gerilim kaynagi gaz icinde bulunan iki iletken plaka arasina
baglanirsa, belirli sartlar gergeklestirildigi takdirde, tatbik edilen gerilim plakalar
arasindaki gazin delinme geriliminin {izerinde ise, bu iki plaka arasinda bir elektrik
bosalmasi olur ve bu iki iletken plaka arasinda bir elektrik akimi akar. Burada akan
akimin  biiylikliigline gore ortaya ¢ikan elektrik bosalmasi sistemleri
smiflandirilmistir. Eger akimin siddeti 10 amperden biiyiik ise elde edilen sistem

elektrik arki adini alir.
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Elektrik bosalmalar1 akim ve gerilimlerine, dolayisiyla 6zelliklerine bagli olarak
cesitlere ayrilir. Tim elektrik bosalmalar1 bolgeleri akim-gerilim karakteristigine
bagl olarak Sekil 2.3’de goriilmekte olup, iyon implantasyonu, iyonitriirasyon ve
plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII veya PI®) sistemleri igin kullamlan
bosalma sekli parlak (1s1kll) bosalma bdlgesinin iist normal (instabil) bosalma

seklidir (Epik v.d. , 2004).
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Kendi Kendine Bosalma

Sekil 2.3 Tum gaz bosalmalar1 bolgelerinin akim-gerilim karakteristigi (Kahraman, 2008)

2.2.2 Parlak Bosalma (Glow Discharge)

Yiizey mithendisligi uygulamalarinda parlak bosalma bir dogru akim kaynagindan
veya bir alternatif akim kaynagindan olusturulmaktadir. Yiizey sertlestirme

islemlerinde yalniz dogru akim parlak bosalmas1 yaygin olarak kullanilmaktadir.

Bir parlak bosalma plazmasi, iki elektrod arasina birkag yiiz voltluk potansiyel
farki uygulanmasiyla 10 mbar kadar diisiik bir basingta olusturulabilir. Ilave edilen
gaz, meydana gelen elektrik alani igerisinde iyonlasir ve glow discharge ile beraber
bir parlama olay1r goriiliir. Bu bdolge Sekil 2.3’de egrinin st normal elektrik

bosalmas: bolgesi olarak gosterilen instabil plazma baolgesidir. Niifuziyetin yiliksek
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olmasi ve iglemin kisa siirede yapilabilmesi i¢in egrinin F noktasma yakin ¢aligmak
gerekir. Fakat plazma bu nokta civarinda instabil oldugundan sik sik ark tesekkiil
edebilir. Ark olusumu malzemenin yiizeyini bozar. Bu nedenle ark olaylarini
onlemek ve stabilitenin temin edilebilmesi amaciyla gii¢ kaynaginda gesitli kontrol
sistemleri kullanmak gereklidir. Bu kontrol sistemleri; ¢ikis gerilimini, akimini,
gerilim artis hizini, akim artis hizin1 ve sicakligi kontrol altinda tutarlar. Bu ayar
olanaklar1 sayesinde nitriirlenen tabaka kalinligi ve yapisi istenen en iyi sonucu

verecek sekilde degistirilebilir.

2.2.3 Plazma Cesitleri

En 1iyi siniflandirma, plazma igindeki basinca gore yapilabilir. Buna gore plazma

ii¢ gruba ayrilir.
a. Distik basing plazmalar1 P<1 ,3.10% Pa
b. Orta basing plazmalari 1,3.102< P<1,33.10% Pa

c. Yiiksek basing plazmalar1 P>1,33.10* Pa

Plazma igerisindeki yiiksek basing, yliksek elektrik alani ve yiiksek yiiklii parcacik
yogunluguna neden olur. Yiikli parcacik yogunlugu, atomlarla elektronlarin elastik

olmayan ¢arpigmasi neticesi ortaya ¢ikan iyonizasyon ihtimaline baghdir.

Basinci 1 bar’dan kiigiik olan plazmalari, pozitif iyonlar, notral atomlar ve
elektronlarm olusturdugu ii¢ gazdan meydana gelmis olarak diisiinebiliriz. Bu
durumda notral atomlarla iyonlarin sicakligi, elektronlarin sicakligindan kiiciiktiir.
Bu durumdaki plazmada termik denge yoktur. Plazmanin basinci atmosfer basmcina
yaklastirilirsa, plazmanin sicakligi artar ve elektronlarin sicakligma yaklasir. Eger
elektronlarmn sicakligi, plazma sicakligina esit ise plazmada termik denge vardir.

Yiiksek basing plazmalarinda termik denge vardir (Karadeniz, 1990).



BOLUM UC

PLAZMA ILE YUZEY ISLEMLERI

3.1 Yiizey Miihendisligi

Yiizey miihendisligi, fonksiyonlarmi ve c¢alisma Omriinii arttrmak i¢in
miihendislik malzemelerinin 6zelliklerini uygun hale getirmeyi amaglayan disiplinler
aras1 mihendislik faaliyetidir. Bir bagka deyisle ylizey miihendisligi, kalite,
performans, omiir ve maliyet acisindan miihendislik iiriinleri farklilagsmasinin en
onemli uygulamalarindan biridir. Yiizey miihendisliginin bu basarili uygulamasi,
tasarim asamasinda biitiinlesmis karma bir bilgiye ihtiya¢ duyar, yani tasarim ve

yiizey mithendisleri arasindaki igbirligini kapsar (Bell, 2000).

Sekil 3.1. Yiizey mithendisligi yol haritasi: disiplinler arasi teknoloji (Bell,
2000)

17
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Yiizey miithendisligindeki ama¢ en uygun maliyetli yontemde 6zel uygulamalar
icin tasarlanmig optimum yiizey Ozelligi elde etmek i¢in uygun teknolojileri
kullanmaktir. Yiizey miihendisligi bu sebeple koprii gibi davranma Ozelligine
sahiptir. Teknolojiyi ve belirli bir alandaki spesifik bilgiyi ¢aprazlar ve bu bilgileri
normalde bunlardan yararlanamayacak son kullanici sektorler arasinda transfer eder.
Tasarim, Ozellikler, ylizey miihendisligi teknolojileri ve endistriyel sektorler

arasindaki etkilesim yol haritasi kullanilarak 6zetlenmistir Sekil 3.1.

Fonksiyon Goriiniis Boyut Diizenlemesi
* Boyamalar * Kaplama
* Anodlama * Sert kaplama
* Sert kaplama * Asmma kaplamalari
* Siyah oksit * Takviye baglayicilar
* Kaplamalar * Termal pliskiirtme
*PVD
metaller/bilesikler
* Fosfatlama

| |

Korozyon Kontrolii Asmma Direnci Digerleri
* Kaplamalar * Kaplamalar * Kaplamalar-RF kontrol
* Sert kaplama * Sert kaplama * PVD-katkilama
* Jyon implantasyonu * Diflizyon islemleri * Alagimlandirma-lazer
* Nitriirasyon * Lazer/Elektron 1511 * Amorf yapi-lazer
* DOniigiimli kaplamalar ~ sirlama * Azaltilmis maliyet
* Termal piiskiirtme * Jyon implantasyonu
* Boyamalar RF: Radyo Frekansi

Sekil 3.2 Yiizey mithendisligi islemlerinin kullanilma sebepleri (Budinski, 1999)

Yiizey miithendisliginde ilk adim amaci belirlemektir. “Bir malzemenin yiizeyine
ne amacla 6zel islem uygulaniyor?” sorusuna cevap aramaktir. Sekil 3.2’de bir
mithendislik malzemesinin yiizeyine uygulanan islemler gosterilmektedir. Bir
mithendislik malzemesinin yiizeyini gelistirmek, performansmi ve Kkalitesini

arttirmak i¢in ylizey islemi uygulanmasinin en genel sebepleri ise;
- Korozyon direncini arttirmak,

- Siirtiinme ve aginmay1 kontrol altina almak,
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- Olgiileri degistirmek (boyutlar1 diizenlemek),

- Fiziksel 6zellikleri (renk, iletkenlik, yansima, vs.) degistirmek veya goriiniimii

gelistirmek,

- Maliyetti azaltmak ve diger amaglardir.

Bir sonraki agama ise uygulanacak olan kaplama ya da iyilestirmenin, boyutlari
degistirip degistirmeyeceginin kararidir. Kaplamalar, PVD ve CVD biriktirmeler,
sert kaplamalar, boyamalar ve diger ylizey islemlerinin tiimii yiizeye kalinlik
kazandiran islemlerdir. Iyon agilama, diflizyon islemleri, lazer siwlama vb. gibi
islemler ise orijinal yiizeye herhangi bir malzemenin eklenmedigi islemlerdir. Bu
islemlerde orijinal yiizeyin altinda malzeme degistirilmistir. Eger amag¢ asinmis bir
malzemeyi onarmak ise segilecek olan islem, malzemeye boyut kazandiran bir iglem
olmalidir. Bu islem icin termal piiskiirtme, sert kaplama ve g¢esitli kaplamalar
diistiniilebilir. Eger asinma 250 um’den az ise kaplama ya da termal piiskiirtme, fazla
ise sert kaplama ve tel piiskiirtme secilmelidir. Boyutlarin diizenlenmesi i¢in kalin
kaplamalarin kullanilmasinda dikkat edilecek bir husus: kalin kaplamalarin maliyeti
arttiran ve temizlenmesi zor biiyiik partikiilleri (nodiilleri) olusturdugudur. Bu
partikiiller, kaplamalar 250 pm’nin {izerine ¢iktiktan sonra sorun haline gelmeye

baslarlar.

Eger yiizey mihendisligi isleminin amaci iyi bir goriiniim ise, dekoratif
kaplamalar, PVD kaplamalar, siyah oksit, boyamalar ve digerleri bu uygulamaya

aday islemlerdir.

Cogu kaplama atmosferik korozyona karsi direnglidir. Endiistriyel bir ortamda,
celigin korozyonu bagil nem %20’nin lizerinde olmadig1 siirece gerceklesmeyecektir.
Cogu fabrikada nem miktar1 bu degerin 6nemli dl¢lide iizerinde oldugu i¢in, eger
korozyon makina elemanlarinin isleyisine olumsuz etkiyebiliyorsa, bu parcalar
korozyon korumasina ihtiya¢ duyarlar. Acik havada calisma i¢in, koruyucu
kaplamalarin gerekliligi agiktir. Atmosfer korozyonu korumasi igin en Onemli
kaplamalar kadmiyum, krom, c¢inko, elektriksiz nikel, anodlama, siyah oksit,
kromlama ve fosfatlama kaplamalaridir. Kadmiyum ve ¢inko her ikisi de demir esasli

malzemeler i¢in koruma olarak kullanilir. Cizikler ve bozukluklar kaplamanin anodik
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davranisi ile paslanmadan korunur. Esit kalinliklar ve kiyaslanabilir ¢evreler i¢in, bu
iki kaplamanin korozyon karakteristikleri yaklasik aynidir. Cinko endiistriyel
ortamlar i¢in biraz daha iyi olabilir ve kadmiyum sahil ortamlarinda ¢inkodan daha
iyi olabilir.

Kaplamalarin en oOnemli uygulamalarindan biri de hi¢ sliphesiz kayar
sistemlerdeki asinmay1 azaltmaktir. Omiirlerini arttirmak igin kesici takimlar
iizerindeki kaplamalar yaygin hale gelmektedir. Cogu el takimlar1 abrazyonu
azaltmak i¢in kaplanmaktadir. Yiiksek performansli otomobil motorlarinda motor
silindirleri ve krank mili muylu ¢ikmtilar1 kaplanir. Asinmay1 azaltmak icin yiizey

miihendisligi iglemlerinin uygulamalar1 ¢cok ve cesitlidir.

Amag, yiizeyin dayanikliigin1 parca boyutlarini degistirmeden gelistirmek
oldugunda difiizyon islemleri genellikle tercih edilen yiizey islemleridir. Nitriirleme
nitriir ¢eliginin yiizeyini 70 HRC yapabilir. Karbiirleme, uygun celiklerde, 62
HRC’ye kadar yilizey sertligi olusturabilir ve 6zel vanadyum ve titanyum karbiir
difiizyon islemleri 20000 N/mm?*den fazla yiizey sertlikleri iiretebilirler (sementit,
yani demir karbiirden sert). Neden bu islemler arttirilmis asinma direncine ihtiyag
duyan tiim yiizeyler i¢in kullanilmiyor? Tiim yiizey miihendisligi islemleri gibi bu
islemler i¢in de Onemli olan tasarim hususu uygulama sicaklhigidir. Sekil 3.3’te
gosterildigi iizere difiizyon islemleri i¢in 870-1100 °C araliginda islem sicakliklar:
gereklidir. Bu sicaklik araligi ¢cogu ¢eligin kritik doniisim sicakligr ve gerilim
giderme sicakligimmn iizerindedir. Bu durum, islemin malzemede c¢arpilmaya

(distorsiyona) neden olabilecegi anlamina gelmektedir.

Eger ylizey miihendisligi islemi numuneyi malzemenin gerilim giderme
sicakligma yakin ya da lizerinde bir sicakliga 1sitilmasina ihtiya¢ duyarsa parganin
carpilma olasiligi bulunmaktadir. Bu durum bazi plastikler ig¢in 65 °C, bazi
aliiminyum alagimlar igin 150 °C civarinda, bakir alagimlar i¢in yaklasik 260 °C ve

cogu celik igin 650 °C civar1 anlamina gelmektedir.

Secme islemi 6zetlenecek olursa, tasarimer ylizey isleminin amaci hakkinda karar
vermek zorundadir. Yiizey takviyesinin tolare edilip edilemeyecegi, hangi
ozelliklerin gerekli oldugu ve hangi islem sicakligmmn uygun olabilecegi gibi

hususlar belirlenmelidir. Belirli bir parcanin belirli bir isleme uygun oldugunun
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karar1 da ayni zamanda tasarimcinin sorumlulugudur. Kaplamalar ¢ogu metale
uygulanabilir fakat titanyum gibi bazi metallerin kaplanmasi zordur. PVD
kaplamalar iglem sicakligina dayanabilen her hangi bir malzemeye uygulanabilir.
Ayni durum termal piiskiirtme i¢inde gecerlidir. Sert tabakalar (flizyon) cogu metal
icin uygundur fakat kat1 ¢oziiniirliilik hususlarinin dikkate alinmasi sarttir. Diflizyon
islemleri demir esasli malzemelere uygulanir. Onemli nokta, tartisilan islemin secilen

malzemeye uygulanabilecegi, yani ona uygun olup olmadigidir (Budinski, 1999).

Demir esash metallerde
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Sekil 3.3 Cesitli yiizey mithendisligi islemlerindeki islem sicakliklar1 (Budinski, 1999)

Sekil 3.4’te yaygm bir sekilde kullanilan kaplama ve yiizey islem teknikleri

goriilmektedir.
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Sekil 3.4 Kaplama ve yiizey islem tekniklerinin siniflandirilmasi (Karakan, 1998)
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3.2 Yiizey Islemleri

Tez kapsaminda ylizey islemleriyle ilgili olarak plazma ile yiizey sertlestirme

islemleri tizerinde durulmustur.

3.2.1 Plazma Ile Borlama

Borlama, bor elementinin yiiksek sicaklikta metal ylizeyine yayilmasi ile ylizeyde
bortir tabakasi elde etme islemidir. Demir boriirler 1s11 ve elektrik iletkenligi gibi
ozelliklerinden baska yiiksek sertlik gibi tipik seramik ozellikleri de gosteren
bilesiklerdir. Tane sinirlari, dislokasyonlar, atom bosluklar1 gibi mikro hatalar ile
yiizey piriizliliikleri ve c¢izikler gibi ylizeyin daha reaktif oldugu yerler boriir
tabakas1 olusumunun baglangi¢ noktalaridir. Bu noktalarda Fe,B ¢ekirdekleri olusur

ve gelisir (Bayga ve Sahin, 2004).

Borlama islemi kati, sivi, gaz ve plazma ortamlarinda yapilmaktadir. Plazma
borlama BCls, BF;, B;Hs ve TEB (trietil boran) gibi bor bilesikleri ve rediiktan
olarak hidrojen gazi kullanilarak, 800 — 1100 °C sicaklikta, yaklasik 102 Pa (10
mbar) gibi diisiik bir basingta olusturulmus bir plazma igerisinde yapilan borlamadir.
Klasik borlama yontemleri olan tuz borlama ve gaz borlama gibi islemlerin ¢evreye
kirletici etkisi nedeniyle son yillarda plazma borlama islemi ile daha yogun olarak

calisilmaktadir. Plazma borlama reaksiyonlar1 sunlardir.

BCl; + 3H + Fe ——» FeB + 3 HCI
Bor floriir (BF3) ile borlama reaksiyonu

BFs + 3H, + Fe ——» FeB + 3HF

Plazma borlamanin avantajlar1 yiiksek enerji etkinligi, minimum carpilma, diisiik
islem sicakligidir. Plazma borlamanin dezavantaji BCl; ve B;Hs gazlari
kullanilmasidir. Bu gazlar, pahali, zehirli, patlayicidir ve korozyona neden

olmaktadir.
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Borlama etkin bir ylizey sertlestirme islemidir. Metallerin borlanmasi sonucu
yiizeyde boriir tabakast olusur. Celikler icin Fe,B ve FeB yapisinda olusan boriir
tabakasi; 2000 HV civarindaki sertlik ve ¢ok yiiksek asinma direncine sahip olmasi
ve bu Ozelliklerini yiiksek sicakliklarda koruyabilmesi gibi nedenlerden dolay1
gelisen endiistride onem kazanan bir yiizey sertlestirme islemidir. Ana metal ile

karsilastirildiginda borlanmis yiizeylerde 6nemli bir miktarda sertlik artis1 saglanar.

Ayrica borlanmis yiizeylerde siirtiinme katsayis1 da onemli miktarda azalmaktadir.
Makina pargalarindaki asinma kayiplarinin azaltilmasi ¢alismalarinda borlama islemi
alternatif bir yontemdir. Ozellikle darbesiz asinmalarm olustugu nozullar, otomotiv
endiistrisi ve ekstruder vidasi gibi makina pargalarinda borlama ile yiizeylerin

sertlestirilmesi asinma miktarin1 6nemli 6l¢lide azaltmaktadir.

3.2.2 Plazma Ile Nitrokarbiirleme

Malzeme yiizeyine belirli sicaklik araliginda azot ve karbon atomlarinin
diflizyonunu igerir. Islem sonucu yiizeyde beyaz tabaka ve onun altinda difiizyon
tabakas1 diye adlandirilan yapilar olusur. Nitrokarbiirleme islemleri ilk kez
1950’lerde ortaya ¢ikmis ve o zamandan beri, miihendislik c¢eliklerinin asimnma,
yorulma ve korozyon mukavemetini iyilestirmekte kullanilan termokimyasal bir
islem olmustur. Oldukca kalin azot difiizyon bolgesi tlizerine 10-20 um kalinlikta
hekzagonal sik1 paket (HCP) karbonitriir (e-Fe2-3(N, C)) beyaz tabakasi tiretmek i¢in
parga ylizeyine azot ve karbon atomlarinin es zamanlh difiizyonu gerekir (Karakan,
Alsaran, Celik ve Yetim, 2004).

Plazma nitrokarbiirleme islemi, demir esasli malzemelerin yiizeyine azot ve
karbonun yaymmasini iceren termokimyasal islemdir. Yiizeyde demir nitriir ile
birlikte nitriir tabakasi, onun altinda da difiizyon tabakasi olusur. Bu islemde
kullanilan gazlar azot-hidrojen-metan veya azot-hidrojen-karbondioksit’tir. Bu
islemin amaci, diisiik karbonlu ve diisiik alasimli ¢eliklerin yiizeyinde nitriir tabakas1
olusturularak malzemenin korozyon ve asinma dayanimini artirmaktir. Bu islem
cogunlukla sade karbonlu celikler ve diisiik alasimli celikler gibi piyasada ucuz
olarak bulunabilen malzemelerin yiizeyini iyilestirmekte kullanilir. Islem

degiskenleri ile iligkili olarak yorulma ve akma mukavemeti ve belirli hallerde
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korozyon direnci artirilir. Asinma ve korozyon direncindeki artis, yiizeyde olusan tek

fazli beyaz tabaka (nitriir) sayesinde gerceklesir.

Nitrokarbiirleme, kati, sivi, gaz ve plazma konumlarinda gerceklestirilebilir.
Glinlimiizde bu islem hem sivi hem de gaz atmosferinde cok sik olarak
yapilmaktadir. Plazma nitrokarbiirleme islemi 450-580 °C sicakliklar arasinda, demir
esaslt malzemelerin yiizeyine azot ve karbonun diflizyonunu saglayan termokimyasal
bir islemdir. Plazma nitrokarbiirleme islemleri, silah endiistrisi, tekstil makinalari
diglileri, krank saftlar1 gibi bircok makine pargasinda asinmayi azaltmada tercih
edilmektedir. Bu yontem, c¢elikler, dokme demirler, sinterlenerek iiretilen

miihendislik alagimlar1 basta olmak iizere genis bir kullanim alanma sahiptir.

3.2.3 Plazma Ile Karbiirleme

Karbiirleme islemi, diisiik karbonlu celiklerin 850-925 °C sicakliklar arasinda
ylizeylerine karbon emdirilmesi esasina dayanir. Plazma ile karbiirleme islemi,
plazma ile nitriirleme islemi ile hemen hemen aymidir. Sadece kullanilan gaz ve
gerilim degeri farkhidir. Bu islemde dogru akim kullanilmaktadir. Gaz basinci 1,33-
26,66 mbar olup, anot ve katot arasma genellikle 1000 voltluk bir gerilim
uygulanarak plazma olusturulur. Karbiirleme gazi ise genellikle hidrokarbondur.
Karbiirleme islemi ostenitik termokimyasal islem olarak adlandirilabilir. Ciinkii
islem tamamen ostenitik sartlarda meydana gelmektedir. Bu islem 850-1050 °C
arasindaki sicakliklarda yapilmaktadir. Islem sonrasi malzemenin 1s1l garpilmasi
hemen hemen yoktur, ¢linkii soguma vakum ortaminda olmaktadir. Plazma ile
karbiirleme, islem siiresinin kisa olmasi, az distorsiyon ve yapmin kontrol
edilebilmesi gibi avantajlarindan dolay1 endiistride c¢ok genis uygulama alani

bulmustur (Sever, 2003).

3.2.4 Plazma Nitriirleme (Iyonitriirasyon)
3.2.4.1 Plazma Nitriirlemenin Mekanizmas

Plazma nitriirlemenin mekanizmas: ile ilgili heniiz kesin bir model mevcut

degildir. Ancak plazma nitriirleme olaymi en iyi agiklayan modellerin basinda
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Edenhofer’in modeli gelmektedir (Edenhofer, 1974). Bu modele gore anod-katod
arasina tatbik edilen gerilim nedeni ile anod-katod (is pargasi) arasinda olusan
elektrik alaninin plazma igindeki elektrik yiiklii pargaciklara etki ettirdigi kuvvet
sonucu hizlanan yiikli pargaciklar, 6zellikle katod (is pargasi) ¢evresinde carpigsma
ile gaz atomlarmi1 (N ve H) iyonize ederler. Bu sayede olusan azot ve hidrojen

iyonlar1 da mevcut elektrik alani etkisiyle gidip metal (is pargasi) yiizeyine carparlar.
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Sekil 3.5 Plazma nitriirleme islemi siiresince ylizey

reaksiyonlar1 (Kahraman, 2008)

Anormal bosalma seklinde, anod-katod arasina tatbik edilen gerilimin anod-katod

arasindaki dagilimi lineer olmayip, gerilim diisiimiiniin hemen hemen tamami
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katodun (is parcasi) birkag mm c¢evresinde (Oniinde) gerceklestiginden biitiin
carpisma ve iyonizasyonun tamamina yakini bu bolgede gergeklesir Sekil 3.5. Bu
olay is pargasinin tiim dis ylizeyine yayilir ve sonugta is parcasmin dig yiizeyi ne
sekilde (delikli, diiz, karmasik, pliriizlii v.s.) olursa olsun is pargasinin tim dig
yiizeyine homojen bir iyon bombardimani, dolayisityla homojen bir sertlik ve sertlik

derinligi elde edilir.

Metal yiizeyine iyon bombardimani sonucunda ii¢ olay gergeklesir (Karadeniz,
1990).

a) Sag¢ilma olay1: Yiizeye carpan iyonlar yiizeyde yliksek sicakliklar olusturarak
buharlagmaya yol agarlar. Bunun sonucunda is pargasi yiizeyindeki demir ve diger
alasim elemanlar1 atomlar1 ve diger metalik olmayan element atomlar1 (C, O, N) ile
elektronlar yiizeyden uzaklastirilir. Malzeme yiizeyinde sa¢ilma islemi uygulanarak

ylizey sertlestirmeye elverisli temiz bir yiizey tabakasinin elde edilmesi saglanir.

b) Isinma: Yiizeye carpan iyonlar is parcasinin i¢ine dogru niifuz ederken, kalan
iyon enerjisi 1stya doniigiir. Bu 1s1 enerjisi parcanin istenilen sicakliga kadar

1sInmasini saglar.

c) Birikme: Yiizeye ¢arpan iyonlarin bir kismi is pargasina yaymirken, bir kismi
sa¢ilma olaymi saglar. Sagilan titanyum atomlar1 ile yiiksek enerjili azot atomlar1
yiizey civarinda TiN seklinde birlesip metal yiizeyinde birikebilirler. TiN bilesikleri
sicak metal yiizeyinde kararsizdir, bundan dolay1 kararli diger nitriirlere doniisiirler
(TizN). Donlisme sirasinda serbest kalan azot atomlar1 metale yayilir veya plazmaya

doner.

3.2.4.2 Plazma Nitriirlemenin Avantajlar

Son yillarda diinyada endiistriyel olarak kullanimi yayginlasan ve iilkemizde de
yeni yeni uygulama alani bulan plazma nitriirleme sistemleri endiistriyel agidan

bir¢ok avantaja sahiptir. Bu avantajlar1 6zetleyecek olursak,

1) Iyon nitriirleme termokimyasal bir ydntemdir, plazma isleminde zehirli
olmayan maddeler kullanilir, boylece isletme ortami ¢ok temizdir ve ¢evre kirliligi

yaratacak etmenlere sahip degildir.
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2) Geleneksel metodlarla karsilastirildiginda, iyonize olan gazin sagilma
davranisindan yararlanildigindan islem zamani daha kisadir. Islem zamani plazma
nitriirlemede 15-20 dk’dan 48 saate kadar degisirken, gaz nitriirlemede 80 ila 100

saat arasinda degismektedir.

3) Parlak bosalma ile is pargasi direkt isitildigindan, is parc¢asini 1sitmak ve
sicakligin1 korumak icin ilave ekipmanlara gereksinim yoktur. Elektrikli 1siticilarin

kullanim ile kiyaslandiginda ekipmanin enerji tiiketimi yar1 yariya diismektedir.

4) Islem diisiik gaz basinglarinda gergeklestirildiginden gaz sarfiyat1 diisiik
olmaktadir. Gaz tiiketiminin diisiik olmasi nedeniyle isletme maliyeti oldukca

diistiktiir.

5) Malzemeye bagl olarak nitriirleme sicakligmi (380 °C den 860 °C ye kadar)
ayarlamak miimkiindiir. Normal yiizey sertlestirme islemlerine gore daha diisiik

sicakliklarda islem yapilabilmektedir.

6) Islem vakum oratmimda yapildigindan, yiizeyde oksitlenme olmaz ve yiizey
priizliliigii cok azdir. Boylece nitriirleme sonrasi ilave bir islem gerekmez. Ayrica
boyutsal sekil degisimi hemen hemen hi¢ yoktur ve metalurjik fazlarin olusumuna

daha fazla kontrol olanagi saglar.

7) Gaz oraninin ayarlanmasi ile beyaz tabakanin kompozisyonunu ayarlamak

miimkiindiir. Béylece uygulama i¢in uygun mekanik 6zellikler elde edilebilir.

8) Degisik sekillere sahip pargalar nitriirleme islemine uygun olup, bu pargalarin

her yerinde homojen nitriir tabakasi elde etmek miimkiindiir.
9) Yiizey sertlestirme islemi istenmeyen yerleri maskeleme kolayligi vardir.

10) Otomasyona uygundur.

Iyonitriirasyon yontemi diger nitriirleme ydntemlerine gdre hemen hemen her
konuda tistiinliik saglamaktadir. Ancak sistemin kurulmasi asamasinda bazi maddi
zorluklarla karsilagilmasina ragmen isletmede ekonomiklik agisindan higbir problem

yaratmamaktadir.
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3.2.4.3 Plazma Nitriirleme Yontemi Ekipmanlart

Genel olarak plazma nitriirleme diizenegi vakum kabi, vakum pompasi, azot ve
hidrojen gaz1 vericileri (tiipler) ve ayar sistemleri ile yiiksek gerilim ¢ikigina sahip
dogru akim kaynagindan olusmustur. Plazma nitriirleme sistemi elemanlar1 Sekil

3.6’da goriilmektedir.
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Sekil 3.6 Plazma nitriirleme sistemi sematik resmi

- Vakum pompast: Plazma nitriirleme diizeneginin temel elemanlarindan birisi
olan vakum pompas:1 istenen vakumu kisa bir siirede saglayacak sekilde secilir.
Vakum pompalar1 1,013 - 1,013-10 bar (760-1 Torr) kaba vakum, 1,013-10° —
1,013-10°® bar (1 - 10° Torr) ince vakum, 1,013-10° — 1,013-10° bar (10 - 10°® Torr)
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yitksek vakum ve 1,013-10° - 1,013-10™ bar (10° - 10™ Torr) cok yiiksek (ultra)

vakum olarak tanimlanir (Bengisu, 1983).

- Vakum kab1: Vakum kabu, igerisine iglevi olan elemanlar1 alabilecek minimum
biiyiikliikte olmalidir. Bunun nedeni, vakuma alinacak hacmin miimkiin oldugunca
kiiciik tutulmasidir. Vakum kab1, birbirleriyle sizdirmazlik elemaniyla birlestirilen
biri sabit, digeri hareketli (hareketli kisim fanustur) iki temel kisimdan ibarettir.
Hareketli kisim islem esnasindaki olaylar1 izleyebilmek i¢in vakuma dayanikli
camdan olabilecegi gibi, tizerine cam pencere takilmig metal bir silindir de olabilir.
Bu durumda, fanus anod (+ ug) olarak kullanilabilir. Vakum kabmin en 6nemli
elemani sabit kisim olan ve {lizerine baglantilarin yapildig1 kisimdir. Bu sabit kisim
tabla olarak adlandirilir. Tabla, paslanmay1 onlemek agisindan paslanmaz ¢elikten
imal edilebilecegi gibi karbonlu gelikten de olabilir. Bir tabla iizerinde su elemanlar

bulunmalidir.
* Vakum girisi
* Elektriki baglantilar
* Gaz girigleri ve hava girisi
* Basing 6lgme baglantisi
* Sicaklik 6lgme baglantisi

Sistemde istenilen vakum degerine ulasilmasi sistemi olusturan elemanlarin

birbirlerine baglantilarinin sizdirmaz olmasi ile miimkiindiir.

Vakum girisi, pompa ile vakum kabimi birlestiren bir borudan ibarettir. Azot,
hidrojen ve hava girisleri tablaya tek bir baglantiyla yapilmis ve gaz karigimi daha
onceden saglanarak vakuma verilmistir. Gaz girislerinin vakum girisinden gazlarin
kisadevre seklinde gorevini yapmadan atilmamasi i¢in miimkiin oldugunca uzak
tutulmas1 gerekir. Parlak bosalmanin is parcasi ile anod olarak kullanilan ¢ubugun
ucu arasinda olusmasini saglamak icin anod ve katodun kap icerisindeki kisimlarmin
(govdelerinin) lizeri seramik ile izole edilmelidir. Seramik malzeme sicaktan

etkilenmemektedir.
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- Gii¢ kaynagt: Plazma nitriirleme diizeneginin saglikli ¢alismasin1 saglayan en
onemli kisimlardan birisidir. Yiizey miihendisliginde dogru akim giic kaynaklar1
kullanilmaktadir, fakat giintimiizde darbeli dogru akim (pulsed DC) veren giic
kaynaklar1 da kullanilmaktadir.

- Gaz vericileri: Plazma nitriirlemede kullanilan gazlar Np+Hj, Na+Hy+Ar
karigimlar1 olabildigi gibi, amaca gore bunlara hidrokarbon gazi ilave edilmis
karisimlarda kullanilabilir. Azot gaz1 nitriirlemeyi saglarken, hidrojen gazi da azottan
daha diisiik disasyasyon ve iyonizasyon enerjisine sahip oldugundan dolay1 parlak
bosalma olaymi baglatabilmek ve malzeme yiizeyinin temizlenmesi acismndan

gereklidir.

3.2.5 Iyon Implantasyonu (Iyon Asilama)

Iyon implantasyonu bir elementin iyonize edilmis atomlarmin, diger malzemenin
ylizeysel bolgelerinin i¢ine sokulmasi olup, malzemenin en dis tabakalarinin bilesimi
ve dzelliklerini degistirmek amaciyla uygulanan bir ydntemdir. iyon implantasyonu,
secilmis atomlarin iyonize olmus partikiillerinin katilarin yiizey tabakasina girmesi
ile yakin-ylizey bolgelerinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin degistirilmesi esasina

dayanir.

Cesitli amaglara yonelik, ¢esitli iyon implantasyon yontemleri mevcuttur. Bunlar
icerisinde ylizey 1slahinda pratik degeri olan ve uygulama alani bulan tek yontem
151kl1 bosalma bolgesinin iist normal (instabil) bosalma boliimii i¢inde olusan plazma

ortaminda yapilan iyon implantasyonudur.

Giinliimiizde, iyon implantasyonu malzemelerin mekanik ve kimyasal
ozelliklerinin iyilestirilmesinde gili¢lii bir metot olarak tanimlanmaktadir. Bir veya
birden fazla elementin atomlar1 iyon haline (pozitif yiikli atomlar) getirilerek
vakumda (havas1 alinmis, c¢ok diisiik basingli ortamda) yiiksek gerilim altinda
(10.000 ile 150.000 Volt) hizlandirilarak bir malzeme yiizeyine biiyiik Kinetik
enerjilerle bombardiman edilerek yiizeyden igeri dogru (0.1- 3 mikron) derinlige

niifuz ettirilir.
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Pratikte cesitli iyon implantasyon yontemleri mevcut olup, bunlarm hepsinde
atomlara disardan enerji vererek, onlar1 iyonize etmek suretiyle olusturulan iyonlar
elektrik ve magnetik alan kuvvetleri ile yonlendirilip, hizlandirilarak, kati metaller
iizerine bombardiman edilir. Buradaki iyonizasyon islemi genellikle plazma
ortaminda, plazma enerjisi sayesinde gerceklestirilmektedir. Carpan iyon 1sminin
meydana getirdigi atomik yer degisim, kafes hasarimna yol acar. Iyon implantasyonu
basma gerilimleri olusturur. Bu gerilimler var olan catlaklar1 kapatir ve yeni ¢atlak

olusumunu engeller.
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Sekil 3.7 Iyon implantasyonu sisteminin sematik sekli
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Gelen iyonun malzemede olusturacagi yeni ylizey, islem sirasinda iyon 1gintyla
gelen enerjinin miktarma biiylik oranda baglidir. Her bir etki, farkli enerji araliginda
olusur. Niifuz eden iyonlar yiizey malzemesiyle etkileserek, yakin yilizey bolgesinin
bilesim ve yapisinin degisimine neden olur. Gelen iyonlarca olusturulan ¢arpisma
selalesi, atomlarin kafes konumlarmnm degismesine neden olurlar. Iyon implantasyon
islemi kaplama isleminden farklidir, meydana getirilen tabaka malzemenin i¢

kisimlarinda difiizyonla tabaka olusturma esasina dayanmaktadir.

3.2.5.1 Iyon Implantasyonunun Metalurjik Etkileri

Sekil 3.8’de sematik olarak goriildiigii gibi, bir elementin iyonu ayni cinsten veya

farkl cinsten bir malzemenin yiizeyine carptiginda su olaylar olabilir;
- Iyon geriye yansiyabilir, bu sirada muhtemelen nétrlesebilir,
- Iyonun ¢arpmasi ile numuneden elektron firlayabilir (ikincil elektron),

- Iyonun c¢arpmasi, numune atomlarmin kendi aralarinda ¢arpisarak yiizeyden

disar1 bir atom firlamasina neden olabilir (iyon piiskiirtme),
- Iyon numune igine girebilir (iyon asilama),

- Iyon carpmasi numunenin yapisal diizenlenmelerine neden olabilir. Bunlar;

bosluk olusumu, atomlarin yerinden oynamasi ve kafes kusurlari olusumu seklinde

siralanabilir.
gelen fyon yansmyan lyon
/ Ikincil elektronlar
yiizeyden phskirtilen
atomlar {sputtering)
ylizey
yapisal
defjlsimler
agtlanmis hyon

Sekil 3.8 Metal yiizeye ¢arpan yiiksek enerjili iyonun davranist
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Implante edilmis malzemedeki degismeler;

- Implante edilmis iyonlar dislokasyonlar gibi yap1 hatalariyla etkileserek bunlarin
hareketini zorlastirir ve onler,

- Yiizeye yakin bolgeye zorla enjekte edilen atomlar kalict basma gerilmeleri
olusturur. Bu da, yiizey ¢atlaklarinin aginma kosullarinda agilma egilimini azaltir,

- Islem esnasinda azot iyonlarmin krom ve vanadyum gibi alasim elementleriyle
birlesmesi sonucu yiiksek sertlige sahip nitriirler olustururlar,

- Iyon implantasyonu metallerin en iist yiizey bdlgelerinin kimyasal afinitelerini

azaltir, normal oksit gelismesini tesvik eder, seklinde siralanabilir.

3.2.5.2 Iyon Implantasyonunun Diger Yontemlerden Farklar:

Iyon implantasyonu ile alasim olusumunu, nitriirasyon ve geleneksel
termokimyasal islemlerden ayman ¢esitli 6zellikler mevcuttur. Bu o6zellikler soyle

siralanabilir;

- Yiiksek enerjiye sahip ( > 10 keV ) iyon implantasyonu bilesiminde
termodinamik bir smirlama olmadan yiizeye yakin bir bdlgede 6zel bir atomik

karisim olusturur.

- Elde edilen derinlik ve yogunluk profilleri, iyon akisi ve kinetik enerjinin

optimize edilmesi ile kontrol edilebilir.

- Carpan iyon 1smimin neden oldugu atomik yer degisimi, atomik tagiimini tesvik

eden biiylik kafes hasarlarina yol agabilir.
- Islem, kafes yapis1 iginden 6nemli derecede atom ¢ikarma islemidir.
- Iyon implantasyonu atermal (1s1l olmayan) bir prosestir.

- Iyon implantasyon isleminin en Onemli Ozelligi malzeme sinirlamasi

olmamasidir, tiim metalik malzemelere uygulanabilir.



35

Iyon Kaplama
(lon Deposition) ——»
1-1000 eV

Iyon Piiskiirtme
(lon Sputtering)
10%-10° eV

Cok sayida iyon,

Yiizeysel asinma

A
a
W
A
y

Kat1 malzeme

fyon Agilama Tek iyon
(lon Implantation)

10*-10° eV . o Modifiye olmu
Cok sayida iyon ? P - °:O°o iyal 3
——— 0000000 2000‘. ¢ yap
—_———f ®0QB00® e %g
0005000 :°.o'°.°
6oco00® "0 0 g0

Sekil 3.9 Enerjilerine gore iyon bombardimani etkileri

3.2.5.3 Iyon Implantasyonunun Avantaj ve Dezavantajlari

Iyon asilama isleminin avantajlarin1 su sekilde belirtmek miimkiindiir;

- Hemen hemen her elementin malzeme igerisine asilanmasi miimkiindiir.
- Malzeme sinirlamasi yoktur, tiim metalik malzemelere uygundur.

- Herhangi bir termodinamik smirlama olmadigindan, difiizyon i¢in yiiksek

sicakliklara ve kimyasal reaksiyonlara ihtiya¢ yoktur.

- Islem sicaklig1 diisiik oldugundan (150 °C’ nin altinda) malzemede herhangi bir

carpilma ve kirilganlik meydana gelmez.

- Son yapilan islemdir, ylizeylerin parlaklig1 islem sirasinda bozulmadigindan

tekrar parlatma gerektirmez.
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- Iyon asilama bir kaplama ydntemi olmadigindan yapisma, siyrilma, dokiilme

gibi problemleri yoktur.

- Malzeme boyutlarinda herhangi bir degisiklik meydana getirmediginden, hassas

toleranslara sahip pargalara uygulanabilir.
- Malzeme boyutunda biiyiime ve yiizey bitirme igslemleri yoktur.
- Islem vakum altinda uygulandigindan, malzemenin oksitlenme tehlikesi yoktur.
- Vakum islemi temizdir, zehirli degildir.
- Bu yontemle kati ¢6ziinebilirlik sinir1 agilabilir.
- Difiizyon tabakasi yiizeyi ve iyon tiirlerine gore degiskendir.
- Alasgimlama difiizyon sabitinden bagimsizdir.
- Keskin ara yiizey olmamas1 nedeniyle adhezyon sorunu yoktur.
- Otomasyona elverisli oldugundan yiiksek kontrol 6zelligi vardir.

- Isletme maliyeti diisiiktiir.

Iyon asilama isleminin dezavantajlarini su sekilde belirtmek miimkiindiir;
- Yontem bir vakum sistemi gerektirir.

- Iyon agilama sisteminin ilk kurulum maliyeti oldukea yiiksektir.

- Iyon as1lama oldukca s18 bir bdlgede gerceklesir.

- Islem 151k hatt1 boyunca gergeklestiginden karmasik geometrili parcalarin
asilanmasi miimkiin degildir. Bu nedenle sadece goriinen yiizeyler islem gorebilir.
Bu problemin giderilmesine yonelik ¢aligmalar plazma ortaminda iyon asilama (PIII)

tekniginin gelismesini saglamistir.

3.2.6 Plazma Daldwrma Iyon Implantasyonu (Plazma Daldirma Iyon Asilama)

Plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII veya PI°) yontemi, yiiksek enerjiye
sahip iyonlarmn ylizeye bombardimani ile iyi bir yilizey modifikasyonu saglar. PIII

yiiksek enerjili iyon destekli biriktirmede de (deposition) kullanilmaktadir. PIII
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teknigi lizerine ¢aligmalar ilk olarak metal yiizeylerin paslanma ve aginmaya karsi
dayanikliliklarinin artmasi ve iletkenlerin elektriksel iletkenliklerinin arttirilmasi ile
baslamigtir. PIII yonteminin en Onemli avantaji karmasik geometrili parcalarin
ylizeylerinin iyilestirilebilmesidir. PIIl, iyon implantasyonu ile plazma nitriirleme
yontemlerinin karma bir teknigi olarak ortaya c¢ikmstir. PIIl teknigi, iyon
implantasyonu yonteminin ¢ok sig islem tabakasi olusturmasi, karmagik pargalarda
islemin uygulanmasinin zorlugu gibi dezavantajlar1 ortadan kaldwrmak ve ayni
zamanda plazma nitriirlemeden daha diisiik sicakliklarda uygulanabilen bir yontem

gelistirme caligmalar1 sonucu ortaya ¢ikmistir.

PIII ile metal ylizeylerin 1slahinda azot, karbon ve bor gibi elementlerin iyonlar1
metal ylizeylerine enjekte edilmektedir (asilanmaktadir). PIII isleminde vakum
ortaminda bir darbeli dogru akim kaynaginin negatif kutbu (katot) islem gorecek
parcaya baglanir ve bir plazma iireteci araciligiyla plazma olusturulur. Plazmanin
olustugu islem odasma islem gazi verilir. Islem gaz1 olarak genellikle N, (azot)
kullanilmaktadir. Plazma icine giren N» molekiilleri oncelikle plazma icindeki
hareketli pargaciklara (6rnegin elektron ve iyonlara) ¢arparak disose olup atomlarina
ve akabinde de iyonize olup iyon ve elektronlarina ayrilmaktadirlar. Olusan islem
gazimin iyonlar1 (N*!) tatbik edilen gerilim sonucu olusan elektrik alani etkisinde
kalarak F=q'E Kkuvveti (yiiklii parcacigi hareket ettiren kuvvet) ile katoda (is
parcasina) yonelerek, belirli bir hiz ve kinetik enerji ile is parcasma (katoda)
carparlar. Pozitif iyonlar negatif kutup olan is parcasma carparak parca yiizeyinden
iceriye dogru diflize olurken, bir kisim enerji 1s1 enerjisine doniisiir ve is pargasini

1s1t1r.

Plazma daldirmali iyon implantasyonu (PIIl), karmasik geometrili nesnelere
geleneksel 1sik-hatti  yontemi ile iyon implantasyonu yapilamadigr i¢in
gelistirilmistir. Iyon implantasyonunda, iiretegten ¢ikan iyonlar bir 151k hatt1 (goriis
hatt1) boyunca dogrusal bir yol izleyerek implantasyonu yapilacak par¢aya ulasirlar.
Bu durumda arzu edilen implantasyonunun gergeklestirilebilmesi, parganin ve iyon
isminin uygun sekilde yonlendirilmesine baghdir. Eger parca yiizeyi diiz degil de
ayrmtilt bir geometriye sahip ise, iyonlar dogrusal yol izledikleri i¢in yonlendirmeler
yeterli olmaz ve yiizeyin her yerinde istenilen implantasyon saglanamaz. Plazma

daldirma iyon implantasyonunda ise islem goérecek parca ne kadar karmasik
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geometride olursa olsun, parga plazma halindeki iyon bulutu igerisine daldirildig:
icin parcanin ylizeyine veya yiizeylerine istenildigi gibi implantasyon islemi
yapilabilir.

Sekil 3.10'da PIIl sisteminin semas1 goriilmektedir. Burada vakum odasi, gaz

besleme cihazi ve vakum olusturma sistemi, plazma treteci, elektriki izoleli numune

tutucu ve yiiksek gerilimli darbe (sok gonderme) generatorii vardir.
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5. Vakum odast (Islem odasi) 14. Su sogutma sistemi
6. Kelebek valfi 15. Kompresor ile olugturulan basingli hava
7. Turbo pompa 16. Plazma
8. Pnomatik valf 17. Kontrol ve §l¢iim panosu
9. Birincil pompa

Sekil 3.10 Plazma daldirma iyon implantasyonu sistemi semasi
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- Vakum odast: Vakum odas1 olgiileri, plazmayi, plazma kilifini, parcayir ve
baglama eleman Olgiilerini igerecek sekilde dizayn edilir. Vakum odasi geometrisi
silindir, dikdortgen, kare veya zil formunda olabilir ve yere diisey veya yatay olarak
yerlestirilerek dizayn edilir. Vakum odasit paslanmaz celik, karbonlu c¢elik ve

Aliiminyum malzemeden yapilmaktadir.

Vakum odasi cidar1

Xplazma

}
. } ‘.
}

Xplazma kilifi

Xvakum odasi <

Xbaglama

Vakum odasi cidari

Sekil 3.11 Vakum odas dlgiilerinin sematik gosterimi (X: mesafe) (Anders, 2000)

- Vakum olusturma sistemi: Vakum ¢emberi icindeki basinct 10° — 10° mbar

(10'3-10'1 Pa) degerlere kadar diisiirmeyi saglar.

- Gaz besleme sistemi: Iyonizasyonu saglanacak gazi vakum odasi igine vermeye

yarar.

Basinc (Pa)

105
103
10’
101
103

10

1 ¥

_o— Hazirlama asamasi

-

Yiiksek vakum |
olusturma asamasi

! Tyilestirme
I asamasi

L

107

|

Islem gazi ilavesi
I
1

Zaman (rastgele se¢ilmis birim)

Sekil 3.12 PIHI vakum ortami olusturmada yapilan pompalama

isleminin ti¢ asamasi1 (Anders, 2000)
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- Yiiksek gerilimli darbe (sok génderme) generatdrii: Is pargasina bu generatér ile
birkag kilovolttan 100kV’a kadar degisen negatif yiiksek gerilimli darbe 6ngerilimi
uygulanir. Uygulanan negatif gerilim elektronlar1 is par¢asindan uzaklastirirken, arti
iyonlar1 plazmadan is parcasma dogru hizlandirir. Literatiirde darbe siiresi birkag
saniyeden 150 ps'ye kadar verilmistir. Bu darbe tekrarlama frekanslar1 birkag
Hertz'den 3kHz'e kadar degismektedir. Plazma igindeki iyonlar is par¢asina dogru
hizlandirilirlar ve numuneye implante edilirler. Bu islem numune yiizeyinin her
tarafina ayn1 zamanda yapilir. Is parcasinm yalnizca numune tutucuya temas eden
kismi korunmus olur. Sekil 3.13’te yiiksek gerilim darbeleri esnasindaki islem
gosterilmistir. Darbe esnasinda meydana gelen elektrik alaninda, iyonlardan daha
hizl1 hareket eden elektronlar negatif 6ngerilim ile kutuplanmis numuneden uzaga

hizlandirilmaktadir.

Sekil 3.13 Plazma kilifi olusturmanin (Yiiksek gerilim darbesi sirasindaki siireg) gosterim semast;
yiksek gerilim darbeleri numuneye uygulanip; elektronlar geri piiskiirtiilerek; iyonlar numuneye

dogru hizlandirilmis ve plazma kilifi geniglemistir (Ensinger, 1998)

- Plazma ireteci: Plazma birka¢ teknik ile elde edilmektedir. En O6nemlileri
ongerilim ince telle d.c. parlak bosalma, mikrodalga uygulama, ¢ogunlukla elektron
atom savurucu rezonans bi¢imi ve kapasiteli veya indiiktiveli baglantili radyo
frekansidir. En basit ve pahali olmayan metot d.c. parlak bosalma metodudur.
Ongerilim ince telle d.c. parlak bosalmali ydntem, ilk plazma kaynakli iyon
implantasyonu (PSII) deneyleri igin kullanilmustir. Tipik olarak oldukea diisiik iyon
yogunlugu saglar. Ince tel plazma igerisinde metal kirlenmesi olusturabilir. Bu tez

calismasinda kullanilan PIII sistemi bir mikrodalga {iretece sahiptir.


darbe%20generatörü.ppt
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Iyon implantasyon tekniklerinin tipik ozellikleri temel olarak diisiik islem
sicaklikli teknikler olmasidir. Bununla birlikte, islenmis bolge ¢ok derin degildir. P11
araciligiyla iyon implantasyonu ¢ok diisiik sicaklikta iyi sekilde gerceklestirilebilir,
fakat bu durumda iyon enerjisi, iyon akim yogunlugu ve giic girisi diislk
tutulmalidir. Aywrict miknatishi 1gm-hatt1 iyon implantasyonuyla kiyasla PIII ’nin
tipik 6zelligi, iyon kiitle ayrimmin olmamasidir. PIII temel olarak, goriiniisii dogrusal
olmayan bir tekniktir. Kompleks sekilli is parcalari islenebilir. U¢ boyutlu numune
isleme, iyon 151n demeti kullanma, ayirict miknatisli 1sin-hatti gerektirmez. PIII
ekipmani geleneksel iyon implantasyon ekipmanindan bdylece daha basittir ve daha
ucuzdur. Biiyiik ve agir nesneleri kontrol altinda tutmak oldukca kolaydir. Sadece is

parcasi tablasi iizerine yerlestirilmeleri zorunludur.

PIII isleminde yar1 iletkenler i¢in diisiik gerilim degerleri kullanilirken, metaliirjik
uygulamalar i¢in yiiksek degerler kullanilir. Fiziksel agidan bakildiginda is pargasina
uygulanan gerilimin bir alt sinir1 olmamakla birlikte, ark olusumu gibi nedenlerle iist
siir1 vardir. Gerilimin puls seklinde uygulanmasmin temel sebebi, yiizeydeki ark
olusumunun 6nlenmesidir. Bu nedenle puls siiresi, ark olusumu i¢in gerekenden kisa
olmalidir. Diger bir sebep ise plazmanin yeniden toparlanmasina izin vermek yani is
parcas1 etrafindaki plazma kilifim1 taze iyonlarla doldurarak, islemin siirekliligini
saglamaktir. Sekil 3.14’te plazma kilifi icindeki iyon ve elektronlarmm zamana bagl

davranislar1 sematik olarak gosterilmistir.

Sekil 3.14 (a)’da homojen bir plazmaya daldirilmis is pargas1 gosterilmektedir.
PIII isleminde, is parcasi plazmaya daldirilir ve plazma potansiyeline gore daha
yiiksek negatif gerilime puls edilir. Uygulanan yiiksek negatif gerilim elektronlar1 is
parcasindan uzaklastirirken, pozitif iyonlar1 plazma iireticisinden is parcasina dogru
yonlendirir, bu sayede is parcasi etrafinda plazma kilifi olusturularak implantasyon
gerceklestirilir (Sekil 3.14 b). Zaman gectikge Sekil 3.14(c) ve Sekil 3.14 (d)’de
goriildiigli gibi iyonlar implante edilir ve plazma homojenligini yitirir. Plazmanin
yeniden homojen hale gelmesi, gerilimin kesilip tekrar yiiklenmesi (puls edilmesi) ile

miimkiindiir ve PIII islemi bu sekilde devam eder.
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Sekil 3.14 Plazma kilifi i¢indeki iyon ve elektronlarin zamana bagli davranislari

(Anders, 2000)

3.2.6.1 Geleneksel [Iyon Implantasyonu Ne Plazma Daldirma Iyon

Implantasyonunin Karsilastirilmast

Geleneksel iyon implantasyonu yontemi, plazmadaki iyonlarin hizlandirma
1zgaralarindan gegirilerek hizlandirilmasi ve iyon 1sin1 demeti halinde bir 151k hatt1
boyunca is pargasi yilizeyine bombardiman edilmesi esasina dayanir. Bir baska
deyisle; iyonlar malzeme yiizeyine dik gelirler ve goriis hatti1 boyunca yiizeyden
iceriye girerler. Eger is parcasi diizlemsel degilse, yani karmasik bir geometriye
sahipse, biitiin yiizeylerinin asilanabilmesi i¢in is parcasinin implantasyonu sirasinda
parca geometrisine uygun olarak dondiiriilmesi gerekir. Bu da yonteme karmasiklik
katar ve islem maliyetini yiikseltir (Sekil 3.15 a). Plazma daldirma iyon
implantasyonu, geleneksel iyon implantasyonu teknolojisinden farkli bir sistemdir.
PI® yontemi, geleneksel iyon 1sm1 implantasyonu yonteminde bulunan goriis hatti
kisitlamasint giderir. PIIl tekniginde, yiizeyi implantasyona tabi tutulacak i parcasi

plazma ortamma daldirilir. Pargaya darbeler (puls) halinde uygulanan yiiksek negatif
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gerilim, art1 yiiklii iyonlar1 elektrik alani kuvvetinin etkisiyle numune yiizeyine

carptirarak implantasyon gergeklestirilir (Sekil 3.15 b).

Isin olusturma 1zgaralari

I parcas:
Yonlenmig
-!- I5in “g::;?m

Yiiksek gerilim iireteci

=L J}mm

(a) Geleneksal iyon asilama sisteminin semnatik gisterimi

Yiiksek
gerilim iireteci

(b) Plazma ortaminda iyon agilama sisteminin sematik gasterimi

Sekil 3.15 Geleneksel iyon implantasyonu ve PIII sistemlerinin sematik olarak
karsilagtirilmasi (Saklakoglu, 2004)

Geleneksel iyon implantasyonunda gelen iyon 1sin1 yiizeye dik g¢arptigi zaman
implantasyon en iyi seviyede gergeklesir. Iyon 1smin gelme agismin normal yiizeye
gore en fazla 20° ile 30°lik sapma yapmasina izin verilebilir ve bunun i¢in is
pargasinda maskeleme kullanilmalidir.  Geleneksel iyon implantasyonunda,
yiizeydeki iyon dozunun homojenligini saglamak i¢cin maskeleme yapmak gerekir
(Sekil 3.16 a). Aksi halde implantasyon sirasinda implantasyondan ziyade yiizeyden

sagilma meydana gelir. Is parcas1 maske kullanimi igin yeterince simetrik bir yapiya
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sahip olsa bile, maskeleme islemi sistem performansini diisiiriir, ¢linkii maskenin
iistiinden siyrilan 151 parcasi liretim veriminde bir kayip olusturur. Bunun yaninda,
maskenin malzemesi i pargast malzemesinin aynisindan yapilmadigi siirece
maskenin sac¢ilmasi ig parcasini kirletebilir. PIII sisteminde iyonlar, yiizeye dik gelir.
Dolayisiyla PIII sistemi, geleneksel 1g1k hatt1 sisteminin 1g1k hatt1 sorununu giderdigi

gibi doz sorununu da ¢6zmiis olur (Sekil 3.16 b) (Anders, 2000).

DonenIs pargasi  ( )

a. iyon asilama

Sekil 3.16 Iyon implantasyonu ve PIII ’nin sematik olarak karsilastiriimasi (Anders,
2000)

3.2.6.2 Plazma Nitriirleme Ile Plazma Daldwma Iyon Implantasyonunun

Karsilastirilmasi

Plazma daldirma iyon implantasyonu, ilk olarak biiyiik parcalarmm azot iyon
implantasyonu igin gelistirilmistir. ilk bakista bir azot PIII sistemi, metal parcalarin
yiizey sertlestirilmesinde yaygin olarak kullanilan plazma nitriirleme sisteminden
farksizmis gibi goriinebilir. 1ki yontem arasindaki fark, is parcasi yiizeyine gelen
gerilim ve ortalama giic yogunlugudur. Plazma nitriirleme (DC) nispeten disiik
gerilim ve ¢ok yiiksek akim giicii kullanir. Bu durum, is parcasi iizerinde oldukca
biiyiik bir ortalama gii¢ yogunlugu olusturarak is parcasint 500°C ’tan daha yiliksek
sicakliklara ulastirir. Bu yiiksek sicaklik, azotun is pargasi yilizeyinden igeriye birkag

milimetreden daha fazla difiize olmasina neden olur. PIII da ¢ok yiiksek bir gerilim
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iireteci kullanilir, tepe akimi yeterince biiyiik olmasina ragmen puls monitdriiniin DC
(Dogru Akim) sarj linitesi zaman ortalamali akimi sinirlandirir ve bdylece is pargasi
iizerindeki ortalama glic yogunlugunu azaltir. Nitriirleme yOntemiyle yilizey
sertlestirmenin getirileri tartisilmazdir. Islem teorik olarak 400-600 °C sicakliklarda
gerceklestirilen, elektriksel olarak iletken malzeme ylizeyine azot arayer atomunun

yaymma islemidir.

Azotun bilesik (Beyaz tabaka, Fe,N veyaFey_3N)
olusturdugu tabaka .
0 N icerigi
5
ana malzeme
200
mikron

Sekil 3.17 Nitriirlemenin sematik tanimi (Saklakoglu, 2004)

PIll yontemi, plazma nitriirlemeye gore daha diisiik sicakliklarda gerceklestirilir.
Bu ise ana malzemenin yapisin1 degistirmeden ve hemen hemen hi¢ ¢arpilma
gerceklesmeden islemin tamamlanmasi anlamina gelir. Yani, son islem olarak
uygulanabilir. Pl yonteminde genellikle saf azot kullanilir ve islem plazma
nitriirlemeden yaklasik {i¢c kat daha diisiik basingta gerceklestirilir. Iyonlar yiiksek
gerilim darbeleri ve diisiik basing ortaminda is parcasi yilizeyine hizla ¢arparak
yiizeyden igeriye girerler. Sekil 3.18 (a)'da iyon enerjileri ve islem sicaklig1 agisindan
plazma nitriirleme, geleneksel iyon implantasyonu ve PIIl yontemi karsilagtirmali

olarak gosterilmektedir.

Sekil 3.18 (b)' de PHI' de islem sicakligina bagl olarak yiizey kalitesi degisimi
diger yontemlerle karsilastirmali olarak verilmistir. Yiizey kalitesinin oda sicakligi
yontemi olan iyon implantasyonuna (asilamaya) ¢ok yakin olmasi, yontemin biiyiik

bir avantajin1 olusturmaktadir.
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Sekil 3.18 PIII sicakligina gore (a) iyon enerjisi ve (b) yiizey kalitesinin
karsilagtirilmasi (Saklakoglu, 2004)

3.2.6.3 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu nun Avantajlar:
Plazma daldirma iyon implantasyonu’nun avantajlari su sekilde siralanabilir:

- Diisik sicaklikta uygulanabildiginden malzemenin sekil degisikligi
(deformasyonu) séz konusu degildir. Thmal edilebilir diizeyde distorsiyona sebep

olur.

- Vakumda uygulandig1 ig¢in malzemenin oksitlenme tehlikesi yoktur. Islemden

sonra malzemenin korozyon direnci ytikselir.
- Islem sicakliklar1 ayarlanabilir ve kontrol edilebilir.
- 150 — 500 °C arasinda islem gerceklestirilebilir.

- Bu bir katmanlama ve kaplama yontemi degildir. Katmanlama ve kaplama
yontemlerindeki yapisma sorunu ve kullanim sirasinda kaplanan malzemenin

dokiilmesi problemi implantasyon tekniginde yasanmaz. Ciinkii Plazma Daldirma
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Iyon Implantasyonu’nda yapisma sdéz konusu degildir. Iyon implantasyonunda
yizeyde meydana gelen yapisal degisiklik ile implante edilen malzeme ana

malzemenin bir par¢asi durumunu alir.

- Cilalanmis yiizeylerin parlakligi bozulmaz, islemden sonra tekrar parlatmak

gerekmez.

- Malzeme boyutlarinda hi¢bir sekilde degisiklige neden olmadigi i¢in ¢ok siki
toleranslara sahip hassas aletlere, makine parcalarina da uygulanabilir. Son islem

olarak uygulanabilir.

- Implante edilen malzemelerin ¢alisma dmiirleri fevkalade artar (Ortalama olarak

6-20 kat artar).

- Temiz ve cevreci bir islemdir, siyaniirli kimyasallar ve amonyak gazi

kullanilmaz.

3.2.6.4 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonunun Dezavantajlar
Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu’nun dezavantajlar1 ise sunlardir:

- Termomekanik islemlerde degisime ugramis bdlgenin derinliginin 20-3000 pm
oldugu diisliniiliirse, plazma daldirma iyon implantasyonu’nda degisime ugramis

bolgenin derinligi ¢ok sigdir (0.1-2 pm).

- Yiiksek yatirim maliyeti spesifik yiizeyin son derece Onemli yada yiiksek

giivenilirlik gerektiren pargalara uygulanabilirligi ile sinirlidir.

- Geleneksel iyon asilamada yari iletken uygulamalarda kullanilan kiitle ayirici

sistem PIII’de yoktur.
- Pratik uygulamalarda gerilim belirli sinirlar igerisinde uygulanabilmektedir.

- Asilanan iyon dozunun islem sirasinda tam olarak tespiti zordur.

3.2.6.5 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonunun Uygulama Alanlar

Tiim diinyada ileri arastrma laboratuvarlarinda plazma daldirma iyon

implantasyonu teknigi iizerinde arastirmalar siirdiiriilmektedir. Giiniimiizde, iyon
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asilama malzemelerin mekanik ve kimyasal 6zelliklerinin iyilestirilmesinde gii¢lii bir
metot olarak tanimlanmaktadir. Yari iletken endiistrisinde iyon asilama uygulamasi
transistorlerin, metal oksit yari iletkenlerin, diyodlarin ve kapasitorlerin imalinden
bugiiniin mikroislemci cihazlarmin tiretimine kadar yaygim sekilde uygulanmaktadir.
Yeni asilama tekniklerinin gelistirilmesi ile iyon asilamanin kullanim maliyetleri

daha ekonomik hale getirilmis ve endiistriyel uygulamalar1 artmustir.

Asinma dayanimi, sertlik, siirtiinme, yorulma oOmrii, kirilma gevrekligi,
oksidasyon (korozyon) dayanimi, hidrojen kirilganligmma karsi dayanim ve optik
ozellik gibi baz1 yiizey karakteristiklerinin iyilestirilmesi i¢in basta metal malzemeler
olmak iizere daha c¢ok celik, seramik, titanyum gibi malzemelere uygulanan PIII

yontemi oldukea 1yi yiizey 6zellikleri saglamistir.

Pl yontemi, ticari alanda varligmi siirdiirebilir uygulamalarin basinda gelen bir
yontemdir. PIIl sistemiyle 6zellikle mekanik uygulamalarda genis 6l¢cekli boyutlarda
ve karmasik yapilarda yiiksek verim elde edilebilmektedir. Yani biiyiik, agir, genis
ve karmasik i§ pargalarmin yiizey Ozelliklerinin iyilestirilmesinde PIIl yOntemi
geleneksel iyon 1sin1 implantasyonu yontemine nazaran daha avantajhidir. Ayni
zamanda mikro elektronik uygulamalarda da istege gore diisiik iyon bombardiman
enerjileri ile yiiksek verim elde edilebilmektedir. PIII’nin kullanim alanlar1 su sekilde

Ozetlenebilir:

- Medikal alanda; kalca, diz protezlerinde, total eklem implantlarinda (bilek,
omuz, parmak) 316L paslanmaz ¢elikten yapilan kirik kalga ve uzun kemiklerde
kullanilan sikistirma protezlerinin bio-uyumluluklari iyilestirilir. Omiirleri 10—20 Kat

artar.

- Plastik sanayinde, ekstriizyon kaliplarinda, vida ve kovanlarin korozif asmmaya
maruz kalan kisimlarinda, plastik triinlerin kesilmesinde kullanilan kesicilerde

Omiirleri 5 ila 10 kat artar.

- Tekstil sanayinde kullanilan kilavuz ve kesici bicaklarda, dmiirleri 3 ila 6 kat

artar.

- Hassas rulman ve rulman yataklarinda, dislilerde (helikopter, ucak,

roket)Omiirleri 10 kat artar.
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- Cerrahi bigaklarda, protezlerde; bu malzemelere implantasyonlarin yapilmasiyla

verimleri, biyouyumlari artar ve dokularin enfeksiyon kapma riski azalir.

- Elektronikte kullanilan ¢esitli metallerden elde edilen tellerin tungsten karbiirden
yapilmis tel cekme kaliplar1 implantasyon yapilarak omiirlerinde 4-5 kat iyilesme

saglanabilir.

Kaplama teknikleri ile PII’nin kombinasyonu bugiinkii  endiistriyel
uygulamalarda kullanilmaktadir. Son zamanlarda, bir krom kaplama sirketi gercek
bir uygulamada nitrojen-PIII’s1 gelistirmistir. Kalin elektrot kaplanmis sert kromun
omrii yeteri kadar ¢ok arttirilabilir. Su anda degerlendiriliyor olan diger basarili
ornek, otomotiv endiistrisinde aliiminyum alagimli motor pargalarinin sert karbon
filmlerinin kimyasal buhar prosesi ile PIII’nin kombinasyonu olan iglemdir. Fiziksel
buhar biriktirme (PVD) ve kimyasal buhar biriktirme (CVD) teknikleri ile

kombinasyonunda PIII i¢in beklenilebilir en iyi olanaktir.

PIII ile malzemenin i¢ kismma diflizyon belli bir yere kadar ulagir. Kaplama
teknikleri ile PIII’in kombinasyonunda hem implantasyon, hem de metal
buharlagmayla film olusturma islemleri beraber kulllanilir. Kaplama teknikleri ile
PIII’in kombinasyonunda, ince bir tabakanin islenmis bir yiizey iizerinde
birikmesiyle, tabaka ve par¢anin i¢ karisimini saglamak amaciyla iyon

bombardimanina maruz birakilmasi islemi gergeklestirilir.



BOLUM DORT

TITANYUM VE ALASIMLARININ OZELLIiKLERI

4.1 Giris

Saf olmayan titanyum dioksit ilk kez 1791 yilinda William Gregor tarafindan
Devon, Ingiltere’de siyah kumlardan beyaz metal oksit olarak ayristirilmustir.
Gregor’un analizlerine gore siyah kumlar %51 demir dioksit, %45,25 titanyum oksit
icermekteydi. O an i¢in bu beyaz oksitin kesfi fazla bir heyecan yaratmamisti, fakat
1795 yilinda Martin Klaproth’un bu materyalin Macar ve Cek rutil rezervlerinden
alman Orneklerle benzer oOzellikler tasimasimi agiklamasiyla 6nem kazanmaya

baslamustir (Icdem, 2007).

Oksijen ve azota olan ilgisinden dolay1 titanyumun saf olarak elde edilmesi
yiiksek bir teknoloji gerektirmistir ve bu sorun 1938-1940 yillar1 arasinda Dr.
Kroll’'un gelistirdigi ve Kroll yontemi ad1 verilen islemle ¢oziilebilmistir. Bu islem,
titanyum tetra kloriiriin koruyucu atmosfer ortaminda magnezyum ile indirgemesine
dayanir. Bu yontemle elde edilen titanyumun yapis1 siinger gibi gozenekli

oldugundan metale “titanyum siingeri” de denilmektedir (Icdem, 2007).

Titanyum, yer kabugunda bulunma miktarma gore metaller arasinda demir,
aliminyum, magnezyumdan sonra 4. sirada elementler, sirasinda ise 9. swrada yer
almaktadir. Titanyum element olarak yerkabugunun % 0,6 ‘s olusturmaktadir. En
onemli mineral kaynaklar1 Ilmenit (FeTiOs) ve Rutil (TiO,) dir (Igdem, 2007).

Titanyumun diger metalik malzemelerle karsilastirildiginda onun miikemmel
ozelliklerinden dolay1 ticari 6nemi bugiin de devam etmektedir. Titanyum ve
alagimlarmin maliyeti yaygin olarak kullanilan metallerden daha fazladir, ¢ilinkii
bunlarmn cevherlerinden elde edilmeleri zordur ve iiretimlerinde ¢ok gelismis ergitme
ve iretim tekniklerinin kullanilmas: gerekmektedir. Titanyum alasim iiretiminin
yliksek maliyeti, prensip olarak bu metalin yiiksek reaktifligi ve oksijen, azot,
hidrojen ve karbona duyarliliginin bir sonucudur. Titanyum alagimlarinm yiiksek

mekanik dayanimim agirhiga orani ve yiiksek sicaklik 6zellikleri ugak endiistrisinde
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cok biiylik oneme sahiptir. Titanyumun miikemmel korozyon direnci bu metali
kimya ve yiyecek endiistrilerinde kullanigh hale getirmistir. Titanyum ve alasimlari

i¢in yeni kullanimlar siirekli arastirilmakta ve kesfedilmektedir (Smith, 1993).

Son yillarda ise titanyum ve alasimlarinin, medikal ve dental alanlardaki
kullaniminda ciddi bir artis goriilmektedir. Genel olarak titanyum kullanimi uzay
ucak ve deniz sanayi alanlarinda yogunlagmustir. Son otuz yilda metalin yeni isleme
yontemlerindeki gelismesine paralel olarak biyomedikal aparatlardaki ve dental

implantlardaki kullanimi artmaktadir (Igdem, 2007).

Glinlimiizde biyomalzeme olarak en yaygm kullanilan titanyum alagimi
Ti6Al4V’dur. Ti6Al4V alasimi agirlik¢a %5.5-6.5 aliminyum, %3.5-4.5 vanadyum
ve geri kalan miktarda titanyumdan olusur. Yapida bulunan aliiminyum o fazini
stabilize edip o fazindan B fazmna gecis sicakligini artirirken, vanadyum ise  fazini

stabilize etmektedir (Park ve Lakes 1992).

4.2 Genel Ozellikleri

Mendelef’in periyodik cetvelinin 4. periyodun 4 grubunda olan Titanyum 22 atom
numarasina ve 47,9 atom agirligma sahip olan bir geg¢is elementidir. Titanyumun
elementel halde bazi temel fiziksel 6zellikleri Tablo 4.1’te 6zetlenmistir (Lutjering
ve Williams, 2007).

Tablo 4.1 Elementel titanyumun fiziksel 6zellikleri (Zhecheva Shaa, Malinov, Long, 2005).

Atom Kaynama | Ergime
Atom Yogunluk
Element | Sembolii Agirhg 2 Noktas1 | Noktasi
Numarasi (g/cm?) o
(9) (C) (°C)
Titanyum Ti 22 47,9 4,5 3130 1668
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Titanyum oldukga hafif bir metal (yogunlugu = 4,51 g/cm®) olmasma karsin
olduk¢a yiiksek mukavemet degerlerine sahiptir. Titanyumun sahip oldugu bazi

temel Ozellikler diger metaller ile karsilastirilmali olarak Tablo 4.2° de verilmistir.

Isil genlesme katsayisi diger metallere nazaran diisiik oldugu goriilmektedir.
Titanyum ve alasimlarinin diisiik yogunluklarma oranla yiiksek mukavemete ve
diistik 1s11 genlesme katsayisina sahip olmalar1 ugak-uzay miihendisligi ve otomotiv
miithendisliginde cazip malzeme segenegi olmalarini saglamaktadir (Lutjering ve

digerleri, 2007).

Titanyum ve alagimlarmin 6zgiil mukavemet degerleri celik ile karsilastirildiginda
ylksektir. Al ve V gibi alasim elementleri ile alasimlandirilarak mukavemeti

arttirilabilir (Lutjering ve digerleri, 2007).

Titanyum iki allotropik forma sahip bir malzeme olup 882 °C ve erime noktasi
olan 1668 °C arasinda hacim merkezli kiibik (HMK) yapidaki B faz1 kararh olup, 882
°C altindaki sicakhklarda siki paket hekzagonal (SPH) yapidaki a fazindadir (Brown
ve digerleri, 1996). Sekil 4.1‘de a ve P fazlarinin kristal yapilar1 ve kafes
parametreleri verilmistir. Saf titanyum i¢in o fazindan B fazina gegis sicakligma “ 8

dontistim sicakligi ad1 verilir ™.

0.468 nm

(0001) a

a
(a) ? (b)

Sekil 4.1 a) a titanyumun b) B titanyumun kristal yapilari ve

kafes parametreleri (Brown ve Lemons, 1996).



Tablo 4.2 Titanyumun diger metallerle karsilagtirmali baz1 6zellikleri (Lutjering ve digerleri, 2007).

53

Ozellikler Ti Fe Ni Al
Ergime
1668 1538 1455 660
Noktas1 (°C)
Allotropik
doniisiim [3882—>a 7912_)(1 - -
sicakhig (°C)
Kaynama
3130
Noktasi
Kristal Yapis1 | HMK— HSP | YMK—HMK YMK YMK
Elastiklik
115 215 200 72
Modiilii
Akma
Mukavemeti 1000 1000 1000 500
(Mpa)
Yogunluk
X 45 7,9 8,9 2,7
(g/cm?)
Korozyona
Cok ytiksek Diisiik Orta Yiiksek
Direnc¢
Oksijenle
Cok yiiksek Diisiik Diisiik Yiiksek
Reaktifligi
Fiyat Cok yiiksek Disiik Yiiksek Orta
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4.3 Ticari Saf Titanyum

% 98,635’den % 99,5 araliginda titanyum igerigine sahip saf titanyum {iriinleri
aslinda korozyon direnci i¢in kullanilmaktadir. Alasimlanmamis titanyumda esas
elementler demir ve arayer elementleri karbon, oksijen, azot ve hidrojendir (ASM,
1990).

Ticari saf titanyumun prensip smiflarmin  kimyasal kompozisyonlar:t ve
uygulamalar1 Tablo 4.3’de verilmistir. Ticari saf titanyumun mekanik dayanimi azdir
ancak titanyum alasimlarindan daha ucuz ve korozyona karsi direnglidir. Ticari saf
titanyum pek ¢ok kimyasal ortamlara kars1t miikemmel dirence sahiptir. Nitrik asit,
nemli klor, klor ¢ozeltileri, klorlanmis organize bilesikler ve inorganik klor
cozeltileri ve oOzellikle sicak klor c¢ozeltilerine karst direnglidir. Titanyum
kullaniminda artisin goriildiigi yer petrol proses endiistrisi ve oOzellikle 1s1
degistiricilerdir. Titanyum rafinelerde kullanilir, ¢iinkii siilfitler, kloritler ve petrol
rafine etmede karsilasilan pek ¢ok diger kimyasallara karsi direnglidir. Alasimsiz

titanyum i¢in ortalama mekanik 6zellikler Tablo 4.4’ da verilmistir.
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Tablo 4.3 Ticari saf titanyumlari kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalar

% Ti

%C

% Fe

% N

% 0

% H

Tipik uygulamalar

99,5

0,08

0.20

0.03

0.18

0.015

Ucgak iskeletleri, kimyasallar, deniz
suyu aritma ve marine parcalari,
plaka tip 1s1 degistiriciler, soguk
bilkme veya preslenmis parcalar,
platine edilmis anotlar; yiiksek
sekillendirebilirlik.

99,2

0,08

0.25

0.03

0.20

0.015

Ucgak iskeletleri, ucak motorlari,
marine kimyasal parcalari; 1s1
degistiriciler, kondansator ve buhar

borulari; sekillendirilebilirlik.

99,2

0,08

25

0.05

0.30

0.015

Kimyasal marine, ugak iskeleti ve
sekillendirilebilirlik, dayanim,
kaynaklanabilirlik, ve korozyon
direnci gerektiren ugak motor

parcalari.

99

0,08

0.50

0.50

0.40

0.015

Kimyasal, marine, ucak iskeleti ve
ucak motor pargalari, cerrahi
parcalar, yiiksek hiz fanlari, gaz
kompresorler; iyi
sekillendirilebilirlik ve korozyon

direnci yliksek dayanim.




Tablo 4.4 Ticari saf titanyumun mekanik 6zellikleri
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Yogunluk | Elastik | Poisson | Ist fletim Cekme Akma Uzama Termal
(kg/m?) modiilii orani Katsayist Muk. Muk. (%) genlesme
(kN/mm?) (W/mK) | (N/mm?) [ (N/mm?) katsayist
4510 100-120 0.33 21,9 234 138 54 8-10 *10°
6
/K

4.4 Titanyum Alasimlarinin Siniflandirilmasi

Titanyum alasimlar1 yapisinda bulundurduklari fazlara gore; o, o + B alasimlar1 ve
B alagimlar1 olmak tizere baslica ii¢ gruba ayrilmaktadir. o alasimimnin tiim yapisinda
a fazi bulunurken, B alagimlarinin yapisinda biiyiik 6l¢iide B faz1 bulunmaktadir. o +
B alasimlar1 ise oda sicakligindaki yapilarinda hem o hem de B fazi bulundururlar.
Yapisinda B fazindan daha fazla a fazi iceren alasimlara alfaya yakin (near alpha)

alasimlar denilmektedir (ASM, 1990).

Kalay (Sn), aliiminyum (Al), molibden (Mo), zirkonyum (Zr) ve mangan (Mn)
gibi alasim elementleri kati c¢ozelti sertlestirmesi saglar ve allotropik doniisiim

sicakhigini degistirir Sekil 4,2.

Tablo 4.5 Titanyumun alagim elementleri ve titanyumun yapisina etkileri (Zhecheva ve
digerleri, 2005).

Alasim Elementi Oranm1 % Yapidaki EtKkisi
Aliminyum 2-7 o - dengeleyici

Kalay 2-6 a - dengeleyici

Vanadyum 2-20 B - dengeleyici

Molibden 2-20 B - dengeleyici

Krom 2-12 B - dengeleyici

Bakir 2-6 B - dengeleyici

Zirkonyum 2-8 Notr

Silisyum 02-1 Stiriinme dayanimini artirir
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Sekil 4.2 Ti-Sn, Ti-Al, Ti-Mo ve Ti-Mn i¢in faz diyagramlar1 (Callister, 1997).

Alasim elementleri Ti’nin mikro yapisinda farkli fazlarda alasim olustururlar
Tablo 4.5. Al ve Sn gibi metaller, oksijen (O), hidrojen (H) gibi ametaler a fazi
diizenleyici elementleri olarak o’nin B’ya doniisiimiindeki sicakligi arttirir. B fazi
diizenleyicileri vanadyum (V), tantal (Ta), molibden (Mo) ve niyobyum (Nb)
dontisiim sicakligini azaltir ve hatta B’nin oda sicakliginda kararli olmasina neden
olur. Mn, Cr ve Fe 6tektoid reaksiyona sebep olur, boylece a-f doniisiimiin meydana

geldigi sicaklik azalir ve oda sicakliginda iki fazl yap1 gelisir (Callister, 1997).

Faz sabitleyici olarak Al, oda sicakligindan 550 °C'ye kadar genis bir aralikta
etkin olarak kullanilabilmesi ve diisiik yogunlugu ile dikkat ¢eker. Oksijen ise, ticari
safiyette titanyum malzemelerde mukavemet ve imalat kolaylig1 6zelliklerinin elde

edilmesinde kullanilmaktadir (Kapczinska, Gil, Kinast ve Santos, 2003).
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Titanyumun Ozellikleri iizerine alasim elementlerin etkileri farkli olmaktadir.
Ornegin; Al, V, Fe, Cr, Sn ve Si, elementleri titanyumun ¢ekme dayanimini
arttirirken, toklugunu ve siinekligini diisiiriirler. Titanyumun korozyon direnci Mo,

Nb, Zr, Ta ve Pd ile artarken Al, Zr, Mo ile de sicakliga olan direnci artar.

Oda sicakliginda alagimsiz Ti’nin mikro yapist %100 o fazindadir. Katki
elementlerinin 6zellikle Fe arttik¢a, mikro yapida tane sinirlarinda kiigiik fakat artan
oranlarda B fazmna rastlanir. Tavlanmis durumda ticari safiyette titanyumun mikro
yapist eseksenli veya ignesel olabilmektedir. Ignesel a fazin olusumu, p fazindan a
fazina donilisim sirasinda uygulanan soguma hizina baghdir (Massaro ve digerleri,

2002).

Ti ve Se alagimlarinin mikro yapilarmin eseksenli ve ignesel olmasi durumunda
farkli 6zellikler sergilerler. Bu yapidaki alagimlar yiiksek siineklik ve mukavemet,
yiiksek sekillendirme kabiliyeti ve gerilme korozyon c¢atlamasina kars1 yiiksek direng
gosterirken; ignesel tane yapisma sahip alagimlar; miikemmel bir siiriinme direnci ve

iyi kirilma toklugu 6zelliklerine sahiptirler (Massaro ve digerleri, 2002).

4.4.1 a-Ti Alasimlart

Bu alasimlar, 300-600 °C gibi yiiksek sicakliklarda yiiksek oksidasyon direncine
ve yiiksek mekanik mukavemete sahiptirler. Titanyum alasimlar1 icerisinde en iyi
kaynaklanabilirlige sahip alasimlardir. Fakat bunun yaninda oda sicakliginda diisiik
mekanik mukavemete sahiptirler ve bu alasimlara 1s1l islem uygulanamaz. Baslica ve
en ¢ok kullanilan o yapici element aliiminyumdur. Cogu ticari o alasimlar1 Al
yaninda bir miktar B stabilizorleri de icerir. a zengin alasimlar yiiksek sicaklikta
stirinmeye karst a+p ve P alasimlarindan daha direnglidirler (Sridhar, Kutumbarao,
Sarma, 1987).

Bugiin ticari kullanimda tiim a titanyum alasimlarindan sadece bir tane 6nemli
olan vardr. Bu alasim Ti5A12,5Sn (Tablo 4.6). Aliminyum ve kalay titanyumda o
fazini kararli hale getirdigi i¢in bu alagim bir tiir o alagimidir (Smith, 1993).
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Tablo 4.6 a titanyum alagimlarinin kimyasal kompozisyonlari ve tipik uygulamalari

a Alasimlar Sartlar Tipik uygulamalar

% 5 Al, %2,55n | Tavlanmig Ugak motor Kompresor kanat ve kanat levha
metal ve dovmeler i¢in kaynaklanabilir alagim,
buhar tiirbin kanatlar;; 315°den 593 °C’ye iyi
oksitlenme direnci ve dayanim, yiiksek

sicakliklarda 1yi kararhilik.

%5Al, %2,5 Sn | Tavlanmis -280 °C’de calisan yiiksek basing soguk kaplar

(diisiik 0p) icin 6zel smiflar.

Ti5AI2,55n alasimmin alasimsiz titanyuma goére daha kiigiik korozyon direnci
vardir ama mukavemeti ylksektir. Genel olarak alfa alagimlar1 tamamen diiktildir.
Alfa alagimlar alfa yapisinin kararli bir faz olmasindan dolayr 1sil islemle
mukavemetlendirilemezler. Alfa alasimlarm baslica mikro yapisal ¢esitliligi tane
boyutudur. a alasimlarda baslica alasimlama elementi aliiminyumdur, ama bazi alfa
alasimlar ve ¢ogu ticari alasimsiz titanyum, beta stabilize elementlerinin kiigiik

miktarini icermektedirler (ASM, 1990).

4.4.2 Siiper o Alasimlart (a ‘ya Yakin Alagimlar)

Stiper o alasimlar1 ya da o ‘ya yakin alasimlar olarak bilinen bu alasimlar
mikroyapilarinda yiiksek kararliliga sahip o fazina sahiptir ve smirli miktarda 3
fazin1 kararli hale getiren elementler igermektedirler (Gobel ve digerleri, 2001).
Siiper o alasimlar1 klasik yiiksek sicaklik alagimlaridir. Bu alagimlar o alagimlarinin
mitkemmel siirinme oOzelliklerini ve o + B alagimlarmin yiiksek mukavemet
ozelliklerini bir arada bulundurmaktadir. Giiniimiizde bu alasimlar 500 — 550 °C ‘ye
kadar ulasan sicakliklardaki kullanim alanlarinda kendilerine yer bulmaktadirlar
(Leyens ve Peters, 2003).
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TiBAILMo1V yiiksek sicakliktaki kullanim alanlari i¢in gelistirilmis ilk titanyum
alasimidir. Bu alasimda yiliksek miktarda bulunun aliiminyum, Kkorozyon
problemlerine sebep oldugundan giiniimiizde kullanilan aliiminyum alasimli

titanyumlarda aliminyum miktar1 % 6’y1 asmamaktadir (Leyens ve digerleri, 2003).

4.4.3 a+p Titanyum Alasimlart

a+f titanyum alagimlari, oda sicakliginda %10 ve %50 arasinda B faz1 igeren, o ve
B fazlarinin karigimiyla desteklenen kompozisyona sahiptirler. En genel a+f3 alasimi
Ti6Al4V’dir. Bu 6zel alasimi olusturmak olduk¢a zor olmasina ragmen (hatta
tavlama kosulunda dahi), a+p alasimlar1 genel olarak iyi islenebilmektedirler. Bu
alasimin o6zellikleri mevcut B faz tipi ve miktarmi ayarlamak igin kullanilan 1s1l
islemle kontrol edilebilir. 480 °C’den 650 °C’ye yaslandirmayla izlenen ¢ozelti
islemi, a’y1 ¢okeltir, donlismiis B faz1 veya kalan matris i¢inde B ve o’nm karigimi

olarak sonuglanir (ASM, 1990).

Bir veya daha ¢ok alfa stabilizatore ilave olarak bir veya daha fazla [ stabilizator
iceren alfa-beta alasimlar, termokimyasal islemlerle veya 1s1l islemle
mukavemetlendirilebilirler. Genel olarak mukavemetlendirme istenildigi zaman,
alasim alfa-beta dagiliminda yiiksek bir sicakliktan (veya hatta beta doniisiim
istiinden) hizlica sogutulur. Bu ¢6zelti islemi alfa ve doniismiis beta {iriinlerinin
uygun karigimmi tiretmek i¢in orta-sicaklik islemi (yaslanma) ile takip edilir (ASM,
1990).

atf titanyum alasimlarinin  mikro yapilar1 1s1l  uygulamalara baghdir.
Ti%6A1%4V alagiminimn 1s1l islemiyle mikro yapida iiretilen yap1 kullanilan sogutma
metodu tipine bagimhdir. 1066 °C’den firmda sogutma; B gecisin yaklasik 50 °C
iizerindeki 1066 °C’den ¢oziindiirme 1s1l islemi uygulanmis Ti6AI4V alasgimmm
firinda yavas sogutulmasi dengeye daha ¢ok yaklasan bir yapi olusturur. Sonug
olarak kaba plaka seklinde a Sekil 4.3(a)’da gosterildigi gibi c¢ekirdeklenme ve
biiylime ile olusur. Yavas sogumadan dolay1r bir miktar B fazi1 kalir ve tane

smirlarinda olusur.
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Sekil 4.3 (a) Ti6AI4V alasimi beta gecisin yaklasik 50 °C iizerinde 1066 °C’de
¢oziindiirme 1s1l islemi uygulanmig ve firmda sogutulmus yapi plaka seklinde a
(beyaz) ve tane sinirlart boyunca beta’dan (koyu) olugmustur. (b) Ti6Al4V
alasimma 954 °C’de (yaklasik B gecisin 50 °C alt1) ¢oziindiirme 1s1l islemi
uygulanmis ve firinda sogutulmus; yapi, eseksenli o tanelerini (agik) ve tane sinirt

boyunca beta’y1 (koyu) gostermektedir.

954 °C’den sogutmada (B gegisin yaklasik 50 °C altinda), sogutma metodlarindan
954 °C’den suda su verme; Ti6Al4V alasim ¢ubugunu yaklasik 1010 °C olan B
gecisin yaklasik 50 °C altinda 954 °C’de ¢oziindiirme uygulamasi, 954 °C’den dolay1
bir miktar ilk alfa B fazi ile birlikte bulunacaktir. Oda sicakligina sogutma tizerine [
fazi derhal o (titanyum martensit) titanyuma doniisiir. Bu nedenle o’da gomiilmiis ilk
o’dan meydana gelen bir yapi tretilir. Bu titanyum martensit esas olarak HMK’dan
HSP’ye doniisiimle ilgili tane inceltme ve hizli doniistimden dolay1 artan dislokasyon
yogunlugu ile mukavemetlendirilir. Buna karsin titanyurn martensitler ¢eliklerde
demir-karbon martensitlere gore nispeten daha yumusaktir. Bu alasimlar yiiksek
sertlikler gelistirmezler ¢iinkii arayer elementleri, karbon, oksijen ve azot diisiik
sicaklik kararli hegzagonal fazinda daha fazla ¢6ziinebilir. Titanyum martensitler
sadece vanadyurn ve molibdene gore B kararlastirici elementlere gore asir1 doyurulur.
Bununla beraber titanyum martensitlerin yaslandirilmas: veya temperlenmesi 3
fazmmin kararsiz o martensitinden ¢Okelmesinden dolayr bir miktar dayanim

ylikselmesi saglar.
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954 °C’den firinda sogutma; Coziindiirme 151l islemi uygulanmis Ti6AI4V alasim
cubugunun 954 °C’den firinda sogutulmasi, eseksenli o ve tane smirlar1 boyunca

dontismemis ’dan olusan denge sartlarina yaklasan bir yap1 olusturur (Sekil 4.3 b).

TiI6AI4V en Onemli ve yaygm olarak kullanilan titanyum alasimidir, 1989’da
titanyum pazarmm % 60°’n1  olusturmasi yaygin kullanimmin  nedenini
aciklamaktadir. Bu alasim kolaylikla kaynaklanabilir ve islenebilir, levha,
ekstriizyon, tel ve ¢ubuk seklinde ¢ok ¢esitli iiriinleri bulunur. Ti6Al4V alagimi savas
geregleri dovmeleri igin yogun bir sekilde kullanilmaktadir. Bu alagima 165
kg/mm?’lik bir gekme dayanimi igin 1s1] islem uygulanabilir ve 482 °C’ye kadar iyi
bir metarlurjik kararliliga sahiptir (ASM, 1990).

Ileri ucak motorlar1 icin parcalar gibi yiiksek sicakliklarda yiiksek dayanimlar
gerektiren 6zel uygulamalar i¢in Ti6AI2Sn4Zr6Mo ve Ti6A12Sn2Zr2MnCr0,25Si
alasimlar1 gelistirilmistir. Bu alasimlar daha ¢ok sertlesebilir ve biiyiik kesitlerde ve
de yiiksek sicakliklarda kullanilabilir. Ti6Al4V gibi o stabilizorii daha fazla olan
alagimlar diisiik sertlesebilirlige sahiptirler. Fakat nispeten yiiksek aliiminyum igerigi
oda sicakhiginda ve vyiiksek sicakliklarda arzulanan mukavemet o6zelliklerini
kazandirir. o+f titanyum alasimlarinin  kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik

uygulamalar1 Tablo 4.7’da verilmistir (Smith, 1993).
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Tablo 4.7 a+p fazindaki titanyum alagimlarmin kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalari

Alasim ..
) Sartlar Tipik uygulamalar
kompozisyonu
Roket motor kiliflar;, ugak turbin ve
kornpresorleri icin kanatlar ve diskler, yapisal
Tavlanmig

%6 Al, %4V

¢Oziindiirme +

dovmeler ve baglanti elemanlari, basing

kaplar, gaz ve kimyasal pompalar, soguk

yaglandirma parcalar. Silah ekipmanlari, marine parcalari,
buhar tiirbin bigaklar1
%5 Al, %2.5 Sn Tavlanmis -280 °C’de calisan yiiksek basing soguk kaplar
(diistik0y) icin 6zel smiflar.
Tavlanmis Roket motor kiliflari, silah pargalari, yapisal

% 6AIl, %6V, %
25n

¢Oziindiirme +

yaslandirma

ucak parcgalar1 ve inis dislileri: 1s1l isleme iyi

tepki verir, iyi kaynaklanabilirlik

% 7 Al, % 4 Mo

¢Oziindiirme +

yaslandirma

Ugak iskeletleri ve 426 °C’ye kadar islemler

i¢in jet motor pargalari, fiize, silah ekipmanlari

% 6 Al, % 2 Sn,
% 42r, %6 Mo

¢Oziindiirme +

yaslandirma

[leri jet motorlar1 i¢in parcalar

% 6 Al, % 2 Sn,
% 2 Zr

¢Oziindiirme +

yaslandirma

Kalm kesitlerde dayanim, kirilma toklugu. inis

disli tekerlekleri

% 10V, %2 Fe,

¢Oziindiirme +

Yiiksek dayanimlarda tokluk gerektiren agir

% 3 Al yaslandirma ucak iskelet parcalar

Ucak levha parcalari, yapisal kesitler ve
% 10 Mn Tavlanmis | o o vler, iyi  sekillendirilebilirlik,  orta

dayanim

Ucak hidrolik borulari, dayanim,
% 3 Al, % 2,5V | Tavlanmis

kaynaklanabilirlik ve sekillendirilebilirligi

kombine eder.
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a ve B fazmni kararhilastirici elementlerin uygun bir sekilde ayarlanmasiyla oda
sicakliginda o ve P fazlarinin karisimi olan bir yapi elde edilir. Tavlama iglemi
sonrasinda da yiiksek siineklik ve yiiksek dayaniklilik elde edilir (Askeland, 1994).
Sekil 4.4°de Ti6AIV alasiminda farkli sicakliklarda yavas sogutma ve su vererek

sogutma sonucunda olusan mikroyapilar goziikkmektedir (Leyens ve digerleri, 2003).

sicaklik

800°C

1% o+
A
* \650°C
\

| X \ o Do
SN VD Y e N 2 ] =

c 800°C den d

TR RS

e 650°C den £
Sekil 4.4 TiBAIV ‘un a)1050 °C ‘den, c) 800 °C ‘den, €) 650
°C “den yavas sogutma sonucunda, b) 1050 °C “den, d) 800 °C
‘den, f) 650 °C ‘den hizli sogutma sonucunda olusan

mikroyap: gorintiileri (Leyens ve digerleri, 2003).
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4.4.4 p Titanyum Alasimlart

B-alagimlari, a’dan B’ya doniisiim sicakligini diisiirme egilimi olan vanadyum,
niyobyum ve molibden gibi gegis elementlerini igerir ve boylece (HMK) B fazmin
gelisimini destekler. Bunlar o alasimlara gore daha mikemmel islenebilirlige
sahiptirler. Beta alasimlar miikemmel sertlestirilebilirlige sahiptir ve 1s1l isleme
kolayca karsilik verirler. Genel bir 1s1l islem 450-650 °C ’de yaslanmayi icerir. Bu
islem var olan B i¢inde dagmnik a partikillerinin olusumu ile sonuglanir (ASM,
1990). B zengin alasmmlara ¢ok yiiksek mekanik dayanimlar i¢in 1sil islem
uygulanabilir ve bunlar kolaylikla sekillendirilebilirler. Buna karsm bu alagimlar
yiiksek mekanik dayanim sartlarinda nispeten yiiksek yogunluga ve diisiik siineklige
sahiptirler.

Gegmiste beta alasimlar olduk¢a kisith uygulamalara sahiptir, ¢ok yiiksek
mukavemet gereken yaylar gibi. Son yillarda bununla birlikte beta alasimlar uzay
yapilarinda kullanilmaktadir. Ilave olarak bazi beta alasimlar, molibden icerenler gibi
iyi korozyon karakteristigine sahiptir. Beta alasimlar ayrica asagidaki Ozelliklere
sahiptir;

- Alfa alagimlarina gére oda sicakliginda daha iyi sekil verme ve bigimlendirme

karakteristigi,

- Akma mukavemeti (siirinme mukavemeti yerine) uygulanabilen kriter olan

sicakliklarda alfa+beta alasimlardan daha yiiksektir,

- Alfa-beta alagimlara gore 1s1l isleme daha iyi tepki verir (¢ozelti islemi su verme
ve yaslandirma). Beta alasimlarin kullanimi son yillarda artmaktadir. Til0V2Fe3Al
alagimi dovme, Til5V4R3AL3Sn yatak uygulamalarinda ve Ti3AI8V6CrdMo4Zr
yaylar i¢in kullanilmaktadir (ASM, 1990).

Yeterli miktarlarda p kararlilastirict alasim elementleri titanyuma ilave edilirse
tim B fazindan olusan bir yap1 su verme ile hatta baz1 durumlarda havada sogutma
ile oda sicakliginda elde edilebilir. B titanyum alasimlari i¢in alasim elementleri
vanadyum, molibden, krom ve demirdir. Zirkonyum bazen B ve a fazlarinin her
ikisinin de dayanimmi artirmak i¢in ilave edilir. Aliminyum da bu alagimlarin
coguna yogunluklarin1 azaltmak, biraz kati eriyik mukavemetlenmesi saglamak ve

oksidasyon direncini arttirmak i¢in ilave edilir. Gliniimiiziin  titanyum alasimlarinin
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kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalar1 Tablo 4.8°da verilmistir (Smith,

1993).

Tablo 4.8 B titanyum alagimlarinin kimyasal kompozisyonlari ve tipik uygulamalari

Alasim kompozisyonu

Tipik uygulamalar

% 3V, % 11Cr, %3 Al

Yiiksek dayanim baglant1 elemanlari, uzay parcgalari, bal
petegi panelleri (iyi sekillendirilebilirlik, 1s1l islem
uygulanabilirlik)

% 8 Mo, % 8V, %2 Fe,
%3 Al

Yiiksek dayanim, ugak iskelet parcalari, plaka, baglanti

elemanlar1 ve doviilmiis pargalar

% 3Al, % 8V, %6 Cr,
%4 Mo, % 42 r

Yiiksek dayanim baglanti elemanlari, burma gubuklar,

uzay parcalari

% 11,5 Mo, % 6 Zr, %
4.5Sn

Sekillendirilebilirlik ve korozyon direnci gerektiren
pargalar, yiiksek dayanim baglanti elemanlari, yiiksek

dayanim ugak levha parcalar1

4.5 Titanyum Alasimlarmin Ozellikleri

Titanyum alasimlarinin birbirinden farkl 6zellikler géstermesi, ana olarak o ve 8

fazlarmin kendi Ozelliklerinden ve yap1 igerisindeki hacim miktarlaridan

kaynaklanmaktadir. Ayrica fazlarin kristal yapilar1 da alasimlarin fiziksel ve

mekaniksel 6zelliklerini etkiler. Tablo 4.9°da farkli fazlardaki titanyum alagimlarinin

fiziksel ve mekanik 6zellikleri verilmistir (Leyens ve digerleri, 2003).
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a a + B
Yogunluk + + -
Mukavemet - + ++
Stineklilik -1+ + +/-
Tokluk + -+ +/-
Sitirinme + +/- -
Korozyon direnci ++ + +/-
Oksidasyon davranisi ++ +/- -
Kaynak kabiliyeti + +/- -
Soguk islenebilirligi -- - -1+

o fazini kararli hale getiren en 6nemli element aliiminyumun atom agirligmin
titanyum yaklasik yarisi kadar olmasindan dolayr o alasimlari  alagimlarina gore
daha diisiik yogunluga sahiptirler. a alasimlar1 tek fazli yapiya sahip olmalarindan
dolay1 ortalama bir mukavemet degerlerine sahipken iki fazli yapiya sahip a + B
alasimlari ile yar1 kararli B alasimlar1 ¢ok yiiksek degerlere kadar sertlestirilebilirler.
Bu yiiksek sertlik degerlerinden dolay1 yar1 kararli yapiya sahip B alagimlar1 diisiik
stineklilik ozellikleri gosterirler. Eger yaslandirma sertlestirmesi yapilmazsa J3
alasimlar1 da a ve o + B alasimlar1 kadar iyi bir siineklik gosterebilirler. Yorulma
toklugu ise titanyum alagimlarinin smifindan g¢ok alasimlarin mikro yapilariyla
alakalhidir. Kaba ve lamelli mikro yapiya sahip alasimlar yiiksek yorulma toklugu
gosterirler. Alagimlarin korozyona olan direngleri, alasimin oksijene olan egilimiyle
alakalidir. Oksijene egilimi yiiksek olan alagimlar metal yiizeyinde ince ve yogun bir
oksijen tabakasi olusturur ve bu tabaka korozyona olan direnci arttirir (Leyens ve

digerleri, 2003).

4.5.1 Titanyumun Yiizey Ozellikleri

Titanyumun ozellikle korozyon uygulamalar1 ve biyomedikal uygulamalarda

ortam ile birebir temas halinde olmasindan Gtiirii titanyumun ylizey 6zellikleri ¢ok
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onem kazanmaktadir. Branemark ve arkadaslarinin yaptigi ¢aligmalarda tavsana
yerlestirilmis olan saf titanyum {izerinde 20 giin sonunda kemik olusumu
gozlenmistir. Titanyumun biyouyumluluk &zelligi 50 yildir {izerinde yapilan
calismalarda kemik dokusu ile titanyum arasindaki iyilesmeye ve doku olusumuna
(osseointegration) iliskin verilerle ortaya konulmustur (ESposito ve digerleri,
1999).Yiizeyinde bulunan ve hasar gormesi sonucu kendi kendini yenileme
ozelligine sahip olan ince ve kararli TiO, tabakasi korozyon uygulamalarinda kendini
kanitlamistir. Ancak titanyum ve alasimlarmim sahip oldugu zayif abrasif direnc,
kazimali aginma (fretting) davranisi ve yiiksek siirtiinme katsayist gibi kotii tribolojik
ozellikler titanyumun uygulama alanlarinda kayip olarak karsimiza ¢ikmaktadir.
Uygulama alanlar1 géz oniinde bulundurularak bu ozellikler yiizey islemleri ve

kaplamalarla istenilen seviyelere getirilebilmektedir.

Titanyumun siirtiinme katsayisinin yiiksek olmasi titanyumun reaktifligi ve kristal
yapist ile iligkili olup bu problem termokimyasal ylizey islemleri gibi miihendislik
ylizey islemleri ile parcanin boyutlar1 degistirilmeden ylizey Sertlestirilerek
diizeltilebilir. Bunun yan1 sira bu durum yiizey piiriizliiliigti istenen bir 6zellik olarak
karsimiza ¢iktig1 durumlarda sdz konusudur. Ornegin bazi implant uygulamalarda
titanyumun iizerinde osseointegrasyonun kaba yiizeyde daha iyi gelistigi
gbzlenmistir. Hidroksil apatit (HA) kaplanmak istenen implantlarda titanyum yiizeyi
ara yiizey gorevi gormektedir. Piiriizsiiz yiizeylere oranla kaba yiizeyde HA daha iyi

tutunmaktadir. (Esposito, Lausmaa, Hirsch ve Thomsen, 1999).

4.6 Titanyum Ve Alasimlarinin Uygulama Alanlar

Mukavemet verimliligi, yorulmali ¢atlak biiyiime hizi, kirilma toklugu, kaynak ve
sekillendirme gibi dretim imkanlar1 secilecek yapiyt (a, o+p, B) belirleyen
kriterlerdir. Yogunlugu aliiminyuma gore yiiksek olmasina ragmen hafiflik istenen
yapilarda sicakliga daha biiyiik direng gosterdiginden dolay: titanyum tercih edilir.
Gaz tiirbin motorlarinin donen parcalarinda mukavemet verimliligi ve yliksek
sicakhiklardaki ~ metalurjik ~ kararhligindan  dolayr  TI6A14V, Ti5AI2,5Sn,
Ti6A12Sn4Zr2Mo ve Ti6AI-2Sn4Zr6Mo gibi titanyum alagimlari kullanilmaktadir.

Uzay araglarindaki basing kaplarinda yiiksek mukavemet, kaynak edilebilirlik ve sifir
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alt1 sicaklik uygulamalarinda, yiiksek sicakliklardaki yiliksek kirilma toklugundan
dolayr TI6A14V alagimi kullanilmaktadir. Bu uygulamalarda TI6A14V tavlanmis

veya ¢ozeltiye alinarak yaslandirilmis halde kullanilir.

Otomotiv ve denizcilik uygulamalarinda korozyon direnci ve yiiksek mukavemet
verimliligi istenir. Bu uygulamalarda Ti6A14V ve Ti6Al6V2Sn kullanilan iki
alasimdir. Dislik elastik modiilleri ve yiiksek mukavemetinden dolayi titanyum
alasimlar1 yay malzemesi olarak da kullanilir. Titanyum alasimlar1 igerisinde [

alasimlar1 en ¢ok tercih edilenidir.

Titanyum alagimlar1 havacilik uygulamalarinda nikel alagimlar1 ve celigin yerini
almistir. Distik agirlik ve korozyon direncinden dolayr turbo jet motorlarinda,
yliksek santfiriij yiik tasiyan ve titresimli gerilmelere sahip olan kanatlarda, ugak
govdelerinde, helikopterlerde kullanilir. Titanyum alasimlari, siirlinme bakimindan

480 °C {lizerinde nikel bazli alagimlara esdegerdir.

Ucaklardaki kontrol birimlerinde, kilavuz sistemlerinde ve genis bir aralikta
sicaklik degisimine maruz kalan flizelerdeki optik sistemi destekleyen yapilarda
kullanilir. Bu uygulamalar i¢in titanyum ve alagimlarinin se¢ilmesinin ana nedeni,

termal genlesme katsayilarinin optik sistemlere ¢ok yakin olmasidir.

Titanyum alagimlari, 1s1 transfer davramigi, termal kararlili§i ve korozyon
direncinden dolayr denizaltilarin omurga yapilarinda ve denizalt1 arastirma
araclarinda kullanilir. Diisiik mukavemetli saf titanyum kimyasal proseslerde
kimyasal tanklar, esanjorler, elektrolitik prosesler i¢cin anot ve katotlar, yag
rafinelerinde kullanilan techizatlar gibi korozyon direnci gerektiren genel
uygulamalarda kullanilirlar. Titanyum tuzlu suda, asetik ve nitrik asitte ve
hipokloritlerde korozyona kars1 direnclidir. Ayni zamanda genel korozyon
hasarlarindan olan ¢ukurcuk (pitting), catlak yenimi (crevice) ve oyuk (cavitation)
korozyonuna karsi da direnglidir. Titanyum ve alagimlari, viicut sivisi igerisindeki
kloriir tuzlar1 ve degisik organik asitlere kars1 dayanikli oldugundan dolay1 hassas
dokular, kordiyovaskiiler implantlari, omurga cerrahisi, agiz i¢i implantlari, suni kalp
pompalari, kalp valf pargalar1 ve yiik tasiyan kemik ve kalgca baglant1 yerlerinde

yaygin olarak kullanilirlar (Sridhar ve digerleri, 1987).
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4.7 Titanyumun Biyouyumluluk Ozellikleri
4.7.1 Korozyon Ve Yiizey Reaksiyonu

Titanyum havaya maruz birakildiginda 9-10 saniye iginde yiizeyinde bir oksit
tabakas1 olusturmaktadir ve bu oksit tabakasi izleyen 1 saniye i¢ersinde 2 ila 10 nm
kalinliga kadar ulagarak titanyumun korozyona olan direncini arttirmaktadir

(Sykaras, lacopino, Marker, Triplett ve Woody, 2000).

Titanyum ylizeyinde olusan oksit tabakasinin, olduk¢a yiiksek seviyedeki
pasifligi, kontrollii kalinligi, hizli olusumu, zarar gordiigiinde kendini hemen tamir
edebilmesi, kimyasal etkilere direngli olmasi, bircok kimyasal reaksiyonda katalitik
aktivite gostermesi, kemik ile uyumlu elastisite modiilii gibi 6zelliklere sahip olmasi
titanyumu kemik i¢i uygulamalar igin tercih edilen bir metal haline getirmistir.
Titanyum oksijen igerigine gore dort tipe ayrilmaktadir. Oksijen orant %0,4 oraninda
olanlar 4. tip olarak, %0,18 oraninda oksijen icerenler de 1. tip olarak

siniflandirilmaktadir (Sykaras ve digerleri, 2000).

Titanyum farkli stokiometriye sahip birkag ¢esit oksit olusturabilmektedir. Bunlar;
TiO, Ti,03 ve TiO; olup en stabil olan1 TiO,’dir. TiO, anatas, rutil ve brukit olmak
iizere 3 farkh kristal yapida ve amorf olarak bulunmaktadir. TiO;’in kimyasal
etkilere karsi oldukga kararli olmasi, kendini aninda yenileyebilmesi ve numuneye
oldukca giiclii yapismasi onu korozyona en dayanikli metallerden biri yapmaktadir

(Lim, Oshida, Andres ve Barco, 2001).

Dental implantlarda kullanilan tiim saf metaller ve alagimlarda korozyona direng,
bu metal ve alasimlarin pasif tabakalarinin kararliligima baghdir. Direngli ve pasifize
bir alasim ig¢in en 6nemli gereksinim, pasif tabakanin oldukg¢a yiiksek rejeneratif
giicte olmas1 ve olduk¢a minimal bir ¢6ziinme oranma sahip olmasidir. Normalde,
pasif tabaka sadece birka¢ atomik tabaka kalinliginda olup temel olarak alasimdaki
elementlerden oksijene en yiiksek afinitesi olaninin oksitleri ve hidroksitlerinden
olugsmaktadir, oyle ki; kararliligi alasimdaki en degersiz element belirlemektedir
(Watzek, 1996).
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4.7.2 Protein Ve Hiicreler Ile Etkilegim

Bir biyomateryal (kat1) ve ekstraseliiler sivi (likit) birbirleriyle temas ettiginde bir
ara yiiz meydana gelmektedir. Bu bolge, yiizeyi ve o an olusan komsu anizotropik

sinir1 igermekte olup “ara yiiz” olarak adlandirilmaktadir (Thull, 2002).

Titanyum biyolojik sivilardan kolaylikla proteinleri emmektedir. En ¢ok
bilinenleri alblimin, laminin V, glikozaminoglikanlar, kollajenazlar, fibronektin,

kompleman proteinleri ve fibrinojendir (Deligianni ve digerleri, 2001).

Titanyum ylizeyler ayrica hiicre biliylimesi ve diferansiasyonunu da
desteklemektedir. Biyomateryallerin iizerinde ilk olarak noétrofiller ve makrofajlar
yer almaktadir. Daha sonra, aktive olan makrofajlardan yabanci cisim hiicreleri
olugmaktadir. Osteoprogenitor hiicreler implant bolgesine goc¢ ederek osteoblastlara

diferansiye olmakta ve kemik olusumunu saglamaktadir (Brunette, 2001).

4.7.3 Kemikte fyilesme

Saf titanyum implantlar etrafindaki kemik biiyiimesi genellikle komsu konak
kemikten baslayan apozisyonel kemik biiylimesi seklinde olup “implantopetal”
kemik biiylimesi olarak adlandirilmaktadir. Olusan bag doku kallusu zamanla

immatiir kemige doniismektedir (Watzek, 1996).

Sadece iyilesen kemik implanta dogru biiyimemektedir, ayrica implant
yiizeyinden de konak kemige dogru kemik biiyiimesi ger¢eklesmektedir. Bu kemik
biiyiimesi “implantofugal” kemik biiyiimesi olarak adlandirilmaktadir (Piattelli

Manzon, Scarano, Paolantonio ve Piattelli, 1998).

Piattelli ve ark., parlatilmig yiizeye ve 150 um Al,O3 ile kumlama islemi yapilmis
ylizeye sahip implantlar1 tavsanlara yerlestirerek, histoloji ve TAEM ile kemik
cevabini incelemislerdir. Isik mikroskobunda, parlatilmis yiizeylerde implantopetal
biiyiime, piriizlii yiizeylerde implantofugal biiyiime seklinde farkli biiylime
ozellikleri saptamiglardir (Piattelli ve digerleri, 1998).

Titanyum su yilizey Ozelliklerinden dolay1 ¢ok iyi bir biyouyumluluga sahiptir
(Gokdemir, 2006).
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- Oksidasyon ve korozyona kars1 yiiksek dirence sahip ince ve yogun oksit filmine

sahip olmasi,

- Bu ylizey oksit filminin hava veya nem ile metal ylizeyi korunmasiz
birakildiginda dogal olarak olusuyor olmasi. Zarar gormiis oksit filmi eger oksijen

veya su ¢evresi i¢inde olursa genel olarak bir anda iyilesebilmesi,

- Yiizeyinin kimyasal ve topografik &zelliklerinden dolay1 su, protein veya hiicre

ile etkilesimlerinde kabul edilebilir biyolojik tepki vermesi,

- Titanyum implantin kemik ¢imento dolgusu olmadan dogrudan kemikle
temasinda titanyum iizerinde yiiksek oranda osseointegrasyon denen kemik hiicresi

bliylimesi goriilmektedir.

4.8 Ti6AI4V Alasim

Glinlimiizde endiistri uygulamalarinda kullanilan titanyum ve alasimlarmin %
45'ini 6zel bir alasim olan Ti6A14V alasimi olusturmaktadir. Alasimlandirilmamis
titanyum % 30, diger alasimlarin kullanimi ise % 25'dir. Endistride bu denli
kullanim alan1 bulan Ti6A14V yiiksek mekanik mukavemet, korozyon direnci ve
islenebilirlik 6zelligine sahiptir. Ti6A14V, hekzagonal kristal yapisina sahip olan
diger metal ve alasimlar gibi Ozelliklerinde anizotropi gosterir (Lowden ve

Hutchinson, 1975).

o+B alasim gurubundan olan TI6A14V, daha fazla o stabilizérii (Al) icerdiginden
iclii faz diyagraminda o'ya yakin bolgede bulunur (Sekil 4.5). Bu alasimda, o
stabilizOrli olan aliiminyum kat1 ¢6zelti mukavemetlesmesi saglar. Aliiminyum
konsantrasyonu genelde % 6 'da tutulur ve o, fazinin olusumundan kagmmak i¢in
daha da azaltilabilir. Bu faz alasimin siineklik, gerilmeli korozyon direnci ve
toklugunda azalmaya neden olur. Titanyumda her zaman mevcut olan oksijen, o fazi
kat1 ¢ozelti mukavemetlendiricisi olarak gorev yapar. Modern ticari liretimlerde,
oksijen konsantrasyonu kontrol edilir ve mukavemetlendirici katki olarak kullanilir.
Alagimsiz titanyumda mukavemet, arayer kati-¢ozeltisi olarak mevcut oksijenden

saglanir.
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Sekil 4.5 Ti - Al-V {clii faz diyagranm

TI6A14V igerisinde P stabilizorii olan vanadyum (V), a fazinda ¢dziinmez ve bu
fazdan disar1 atilir. Bu yiizden vanadyum, B fazinin kiigiik bolgelerinde konsantre
olur. B fazi, o matris icerisinde uniform olarak dagilmistir, a ve B fazlarinin
kompozisyon olarak birbirinden farkli olmasindan dolayi, bu iki faz karisimi tane
irilesmesine karst kararlidir. Yani, tane irilesmesi i¢in gerekli olan difiizyon
biiyiiktiir. Sonug olarak, TI6A14V gibi alasimlar nispeten ince bir mikro yapiya
sahiptir. TI6A14V gibi ¢ogu o+Bp alasimlar1 mukavemeti, tane smir1
mukavemetlenmesini saglarlar. Vanadyum gibi elementler, B fazin stabilize eder ve
mikro yapida tane kiigiilmesine neden olarak biitiin alagimi1 mukavemetlendirirler. Bu
mikro yapidaki tane kii¢iilmesi bu alasimlarin oda sicakhigindaki siinekligini gelistirir

ve artan sicakliklarda (950 °C) onlara siiper plastiklik kazandirir.

Vanadyum gibi B stabilizorleri, titanyum alagimlarinin 1s1l islemini etkileyen
faz1 ayrigma kinetigini degistirirler, f<>o doniisiimii, soguma esnasinda soguma
hizina bagli olarak ya cekirdeklesme ve biiyliimeyle ya da martenzitik doniisiim

sonucu olusur, B stabilizor elementlerin konsantrasyonu arttikga, o fazmnin
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cekirdeklesmesi ve biiylimesi daha zorlasir ve martenzitik doniislimiin baslangi¢

sicaklig1 diiser (Sridhar ve digerleri, 1987).

Tablo 4.10 Ti-6A1-4V alasgimmin tipik mekanik zellikleri (Bloor, Merton, ve Brooke, 1992).

Cekme Muk. | Akma Muk. | Young Modulu | Uzama | 10’ de Yorulma

(N/mm?) (N/mm?) (KN/mm?) (%) Dayanim Limiti
(N/mm?)
965 895 110 12 515

Alasim elementlerinin ilavesi ayrica doniisiim dengesi i¢in tek sicakligi iki
sicakliga boler, alfa doniisiim, alfa fazinin betaya doniismeye basladigmin {istii ve
beta doniigiim, alagimin hepsinin beta oldugu sicakhigimn iist degerleridir (Sekil 4.6).
Bu sicakliklar arasinda, alfa ve beta ikisi de mevcuttur. Doniisiim sicakligi,

alasimlanma seviyesi ve farkli alagim ilaveleriyle degismektedir (ASM, 1990).
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Sekil 4.6 Ti6Al4V titanyum alagiminda alfa fazinin beta fazina
dontistim sicakliklart (Koyuncu, 2008)




BOLUM BES

DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Calismada Kullamlan Malzeme Ozellikleri

Bu deneysel ¢alisma sirasinda deney numunesi olarak Ti6Al4V titanyum alagimi

kullanilmistir. Ti6Al4V alasiminin kimyasal bilesimi Tablo 5.1°de gosterilmistir.

Tablo 5.1 Ti6Al4V alagimmin kimyasal bilesimi

%Ti %Al %V %C %Fe %0 %N  %H

Degerler  Geri kalan 6,3 399 0003 0,17 0108 0,004 0,01

5.2 Numunelerin Hazirlanmasi

Ti6Al4V alasimi, @10 mm capinda iigcer metrelik silindirik ¢ubuklar seklinde
alinmistir. Bu c¢ubuktan @10x10 mm’lik ve 10 mm boyunda yarim daire kesitli
numuneler hazirlanmistir. Daha sonra hazirlanan bu numuneler ultrasonik banyo
kullanilarak aseton ile 30 dakika boyunca temizlik islemine tabi tutulmus (ultrasonik

temizleme) ve deneye hazir hale getirilmistir.

5.3 Deney Parametreleri

PIII islemine tabi tutulan numunelerin her birine birer grup ismi verilmis ve bu
gruplar ile degisen PIII islem parametreleri Tablo 5.2°de gosterilmistir. PIII

isleminde sabit tutulan islem parametreleri ise;
- Vakum basmnct: 9-10° mbar
- Islem basinct: 3,5-10 mbar
- Vakum odast i¢ine islem gazi akist: 41 cm®/dk

- Mikrodalga plazma {ireticisi giicii: 100 W

75



76

Tablo 5.2 Deney Parametreleri

Zaman | Frekans Yiiksek Darbe Siiresi Akim Gaz
(dakika) (H2) Gerilim (kV) (us) (mA)
1 30 600 30 50 10 N,
2 45 600 30 50 10 N,
3 60 600 30 50 10 N,
4 75 600 30 50 10 N,
5 90 600 30 50 10 N,
6 60 200 30 50 4 N,
7 60 400 30 50 7 N,
8 60 800 30 50 13 N,
9 60 1000 30 50 16 N,
10 60 1200 30 50 19 N,
11 60 600 15 50 29 N2
12 60 600 20 50 40 N2
13 60 600 25 50 12 N2
14 60 600 35 50 9,5 N2
15 60 600 40 50 8 \P)
16 60 600 30 20 11 \P)
17 60 600 30 40 10 \P)
18 60 600 30 60 11 \P)
19 60 600 30 80 11 \P)
20 60 600 30 100 11 \P)

Tablo 5.2°de belirtilen deney gruplarinin PIII islemleri esnasinda vakum odasi
icindeki sicakliklarin degisimleri ise her grup icin ayr1 ayr1 grafikler halinde asagida
gosterilmistir. Grafikler, vakum odasina monte edilmis pirometre ile numune tutucu

iizerinden 6l¢iim/sn olarak elde edilmistir.
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5.4 Plazma Daldirma Iyon implantasyonu isleminin Uygulansi

Plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII) isleminin gergeklestirildigi diizenek
PIII sistemidir ve Sekil 5.21°de gosterilmektedir. PIII islemi asagida belirtilen sira ile
gergeklestirilmistir.

Sekil 5.21 Plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII) sistemi
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1. Ultrasonik temizleme ile temizlenen numuneler vakum odasi igersindeki
numune tutucu tizerine yerlestirilir. Pirometrenin konumu kontrol edilir ve vakum
odasinin kapagi kapatilir. Pirometreye bagli olan bilgisayar acilir ve vakum odas1
pirometre araciligryla sicakligin zamana bagli olarak grafigini ¢izdiren

MICRON/IMPAC programi hazir hale getirilir.

2. Sistem i¢in gerekli sogutma suyu (sebekeden) ve basingli hava (kompresor ile)
temin edildikten sonra hava basmcinin 4 bar’dan az olmamasi gerektigi kontrol

edilir. Daha sonra gaz tiipleri (bu ¢alisma i¢in Ar ve Ny) agilir.

3. Sistemin ana elektrik salteri agilir. Sistemin PLC kontrol {nitesi lizerindeki

ekranlar aktif ve calisir duruma gelmistir.

4. Sistem herhangi bir uyar1 vermiyorsa (sogutma suyu, hava, islem gazi veya
tahliye gazi eksikligi) kontrol iinitesi lizerindeki birincil pompa diigmesine basilarak
birincil pompa ¢alistirilir ve vakum odasindaki basing 1,3 mbar seviyesine ulasincaya

kadar beklenir.

5. Daha sonra turbo pompa aktif hale getirilir ve vakum odasidaki basing 9,8-10°

mbar mertebesine ulagincaya kadar beklenir.

6. Istenilen vakum ortami saglaninca islem gazi1 diigmesine basilarak vakum odas1
icerisine islem gazi gonderilmeye baslanir. Icerideki basing 3,5-10% mbar seviyesine
ulagincaya dek gaz akis ayar1 yapilir. Basing istenen degere ulasinca gaz akis seviyesi

o konumda birakilir ve implantasyon islemine gegilir.

7. Vakum odasinda plazma ortamimnin olusturulmasi i¢in mikrodalga gii¢ kaynagi
acilir ve plazma ortami olusturulur. Olusan plazma vakum odasi arkasindaki
gbzetleme penceresinden kontrol edilerek stabil hale gelinceye kadar mikrodalga

kaynagmin giicii ayarlanir.

8. Sonrasinda yliksek gerilim darbe jeneratorii’niin salteri agilir. Gerilim, frekans
ve periyot ayarlari deney parametrelerine gore ayarlanir. Filament diigmesine
basilarak yiiksek gerilim aktif hale getirilir. Numune yiizeyinde olusmus olabilecek
oksit tabakalarini temizlemek amaciyla 5 dakika siire ile diisiik bir gerilim degerinde

beklenilmesi ve daha sonra asil gerilim parametresine ge¢ilmesi uygundur. Deney
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baslatildigi anda MICRON/IMPAC programina sicaklik-zaman grafigi ¢izdirilmeye

baslanir.

9. Deney siiresi tamamlandiktan sonra cihaz yukarida anlatilan siranin tam tersi
uygulanarak kapatilir. Kapatma islemi bittikten sonra vakum odasindaki basinci
atmosfer basincina esitlemek icin Ar tahliye gazi kullanilir. Basing esitlendiginde

numuneler vakum odasindan ¢ikartilir.

5.5 Metalografik Muayene

Plazma daldirma iyon implantasyonu islemine tabi tutulmus numune yiizeyinin
yapisal degisimlerini aragtirmak i¢in hem yan yilizey hem de iist yilizey incelenmistir.
Buna gore numuneler bakalite alindiktan sonra sirasiyla 400, 600, ve 1200 kum SiC
su zimparasi ile zzimparalanmig ve daha sonra 0,05 mikronluk parlaticilar (alumina
siispansiyon) ile kullanilan (parlatma kumasi) kece ile numune yiizeyleri
parlatilmistir. Hemen sonrasinda parlatma isleminden ¢ikan numune yiizeylerinde
leke olugsmamasi i¢in numune etil alkol ile yikanmis ve kurutma cihazinda yiizeyler
kurutulmustur. Parlatilan numuneler 1 ml HF, 2 ml HNO3; ve 50 ml H,0 ¢6zeltisinde

daglanmigtir. Daglama icin yaklasik 15 saniye yeterli olmustur.

Hazirlanan numuneler Nikon Epiphot 200 optik Mikroskobu ile 500 ve 2000
biiyiitme saglanarak incelenmis ve gelisen tabakalarm resimleri NS-Elements D 2.30

programi ile bilgisayar ortamina aktarilmistir.

5.6 XRD (X Isim1 Difraksiyonu) Calhismasi

Pl uygulanmis numune yiizeylerindeki tabaka yapilarin1 ve fazlarmni tespit etmek
amactyla XRD ¢alismas yapilmustir. Bu calisma Dokuz Eyliil Universitesi Metalurji

Malzeme Miihendisligi laboratuarlarinda gerceklestirilmistir.
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5.7 SEM (Taramalh Elektron Mikroskobu) fIle Inceleme Ve Tabaka

Kalinhklarimin Ol¢iimii

Pl uygulanmis numuneler iizerinde olugsmus tabaka yapilar1 taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir ve numune yiizeyi iizerinde olusan tabaka
kalinliklar1 SEM incelemelerine bagl olarak ¢ekilmis i¢ yap1 fotograflar: tizerinden
Ol¢iilmiistiir. SEM incelemeleri deney parametrelerine gore ¢esitli biiylitmeler altinda

yapilmistir.

5.8 Asinma Deneyi

Farkli sartlar altinda plazma daldirma iyon implantasyonu ile nitriirlenmis
numunelerin her bir grubundan birer numune ve islem gérmemis alasimdan da bir
numune pim disk agnma test makinasinda test edilmistir. Asinma testleri kuru
sirtiinme sartlar1 (herhangi bir yaglama yapilmadan) altinda ASTM G99
standartlarina uygun olan pim disk asmmma test makinesinde gergeklestirilmistir.
Asindirma diski 120 mm c¢apinda, 18 mm kalinhigidadir ve sertligi 60+2 HRC dir.
Disk malzemesi yagda sertlestirilmis AISI 4140 celigidir. Testte mevcut asindirma
yikii 10 N ve diskin g¢evresel hiz1 0.6 m/s (97 d/dk)‘dir. Numune toplam kayma
mesafesi ise 200 metredir. Biitiin asinma testleri oda sicakliginda gerceklestirilmistir.

Sekil 5.22°de testte kullanilan aginma cihazini goriilmektedir.

Numunelerin agirhik kayiplar1 +10-4g. hassasiyetinde olan Precisa marka hassas
terazi ile Olglilmistiir. Test Oncesi numuneler ve disk ylizeyleri aseton ile
temizlenmistir. Diskin iizerine stvanmis numune artiklari, her tartim sonrasi disk SiC
zimpara ile zimparalanarak ve etil alkol ile silinerek giderilmeye calisilmistir. Ayrica
numunelerin agirliklar1 hassas terazide dlglilmeden evvel tiim yiizeyleri etil alkol ile
temizlenmistir. Asmmma numuneleri Nikon Epiphot 200 optik mikroskobu ile

incelenmistir.



Sekil 5.22 Asinma deneyinde kullanilan test cihazi
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BOLUM ALTI

DENEY SONUCLARI VE DEGERLENDIRME

6.1 XRD (X — Isim Difraksiyonu) Analizi

Plazma daldirma iyon implantasyonu ile nitriirlenmis Ti6Al4V alagimlarinin
yiizeyinde olusan tabakalar1 tespit etmek amaciyla farkl islem parametrelerine gore
(darbeli yiiksek gerilim, frekans, darbe siiresi, islem siiresi) olusan farkli
sicakliklarda elde edilen numuneler, X-Isin1 difraktometrede 3 - 90 derece 0 agisi
arasinda taratilarak, X-Ismi 6l¢timleri gerceklestirilmistir. Difraksiyon analizlerinde
iki farkli nitriire rastlanmistir. Bunlar, yiizey merkezli kiibik yapida &-TiN, ve
tetragonal yapida &-Ti;N (¢) fazlaridir. Plazma daldirma iyon implantasyonu ile
nitriirlenmis Ti6Al4V alagimi numunelerinde sicakligin ve islem siiresinin artis1 ile

dogru orantili olarak 6-TiN ve &-Ti;N (¢) fazlarinin piklerinin arttig1 gorilmistiir.

XRD analiz sonuglarina gore tiim islem gérmiis numuneler i¢in farkl sicaklik
noktalarma ulagilmasina ragmen elde edilen tabakalarin ayni faz kompozisyonlarina
sahip oldugu ve benzer kmrmim acis1 degerlerinde tespit edildigi grafiklerden

goriilmektedir.

Malzeme nitriirlendiginde olusan nitriirler nedeniyle yapi igerisinde yliksek i¢
gerilimler olusacaktir. Nitriirlenmis tabakada ¢ok yiiksek i¢ gerilmelerin olusmasina
neden olan bu nitriirler XRD analizlerinde olusan nitriir fazlarinin yiikselmesi
(diklesmesi) ile kendilerini gosterirler. Fakat nitriir olusumuna bagli olarak yap1
icerisinde yiiksek gerilim olustugu diisiiniildiigiinde ana yapmin piklerinin de artan i¢
gerilmeler nedeniyle degismesi gerekir ve deneyden deneye farlilik gostermekle
birlikte yaklagik olarak o-Ti piklerinin plazma daldirma iyon implantasyonu
sonucunda olugsmus &-Ti;N ve &-TiN pikleri ile birlikte ufak degisimler gosterdigi

PR

(yogunluk degerlerinin degistigi) grafikler incelendiginde goriilecektir.

Tiim numuneler i¢cin XRD analizleri RIGAKU D/MAX- 2200 cihaziyla CuKa
radyasyon (X-isini1) kullanilarak yapilmustir.
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Sekil 6.5 Deney 9’a ait 36°-43° 0 dereceleri aras1 X-13m1 difraksiyon analizi detay
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Sekil 6.6 Deney 10’a ait X-1s1m1 difraksiyon analizi
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Sekil 6.9 Deney 11°a ait 36°-43° 0 dereceleri aras1 X-1511 difraksiyon analizi detay:
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6.2 SEM (Taramah Elektron Mikroskobu) Analizi

Plazma daldirma iyon implantasyonu ile nitriirlenmis olan numunelerden seg¢ilmis
olan bazi numunelerin tabaka yapilari taramali elektron mikroskobu (SEM) ile

incelenmistir. SEM incelemeleri JEOL JSM- 6060LGS + EDS cihaziyla yapilmustir.

Farkli maksimum sicaklik degerlerine ulasmis, sabit 1 saat siireyle N, gazi
esliginde plazma daldrma iyon implantasyonu islemine tabi tutulmus Ti6AI4V
alagimmin nitriirlenmesi sonucunda, farkli iglem parametrelerine baglh olarak farkli

tabaka kalinliklar1 fakat benzer mikroyapilar goriilmiistiir.

» BB8 18rm

Sekil 6.14 Deney 12’ye ait yan yiizey SEM goriintiisii
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6.3 Mikroyapinin Incelenmesi

Cesitli plazma daldirma iyon implantasyonu parametrelerinde nitriirlenen
Ti6AI4V alagiminin igyapilart incelendiginde tabaka olusumunun ve tabaka kalinligt
artiginin sicakligin artmasiyla dogru orantili oldugu goriilmiistiir. PHI ile nitriirleme
esnasinda gaz akis miktar1 (N2) sabit tutularak, Pl parametreleri degistirilmistir.
Islem sicakligi 300 °C’ye kadar ¢ikan 12. deney grubunda olusan tabaka optik
mikroskop ile ¢ekilen resimde net bir sekilde goriilmektedir. Malzeme yiizeyinin dis
kisminda olusan tabaka “bilesik tabaka” olarak adlandirilmaktadir ve bu yiizey
tabakalar iki alt tabakaya ayrilmaktadir. Bunlar {istte gelisen 6-TiIN tabakasi ve bu
tabakanin hemen altinda gelisen &-TipN tabakasidir. Sekil 6.15°de farkli PIII
parametrelerinde nitriirlenmis numunelerin yiizeyinde olusan tabakalarin 500X ve

2000X biiyiitme ile ¢ekilmis olan resimleri goriilmektedir.

a) b)

Sekil 6.15 Deney 12’ye ait {ist yiizey mikroyapi resimleri a) 500X b) 2000X

6.4 Asinma Deneyi

Farkli islem parametrelerinde plazma daldirma iyon implantasyonu ile
nitriirlenmis numuneler ve islem gérmemis numune 10 N yiik altinda 0,6 m/s hizla,
200 m kayma mesafesinde pin-on-disk asinma cihazinda asinma testine tabi

tutulmustur. Asinma deneyi kuru asinma test sartlarinda gerceklestirilmistir.

Kayma mesafesine bagli olarak numunelerin agirliklarinda meydana gelen
degisimler Sekil 6.16, Sekil 6.17, Sekil 6.18 ve Sekil 6.19°da gosterilmistir. Kayma
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mesafesinin artmasi ile nitriirlenmeyen numunenin agirhgindaki degisim lineere
yakindir. Islem gdérmeyen numune plazma daldirma iyon implantasyonu ile
nitriirlenmis numunelere gore daha yiiksek asinma sergilemistir. Asinma ile numune
agirliklarindaki degisimler 4 farkli boliimde incelenmistir. Sekil 6.16’da PIII ile
nitriirlenen Ti6Al4V alagimmin asinma davranisina zamanin etkisi, Sekil 6.17°de
Pl ile nitriirlenen Ti6AI4V alasiminin asinma davranigina frekansm etkisi, Sekil
6.18’de PIII ile nitriirlenen Ti6Al4V alasiminin aginma davranigina darbeli yiiksek
gerilimin etkisi ve Sekil 6.19°da PIIIl ile nitriirlenen Ti6AI4V alasimmin aginma

davranisina darbe siiresinin etkisi gosterilmistir.

PIII ile 600 Hz’lik frekans, 50 ps’lik darbe siiresi ve 30 kV’luk darbeli yiiksek
gerilim sabit tutularak, 30, 45, 60, 75 ve 90 dakika boyunca nitriirlenen numunelerin
asinma davraniglart Sekil 6.16’da goriilmektedir. Genel olarak nitriirlenmis
numuneler islem gérmeyen numuneye gore daha az agirlik kaybetmislerdir. 30 ve 60
dakika islem goren numuneler ile 45 ve 90 dakika islem goren numunler neredeyse
birbirlerinin ayni asinma davranisi gostermislerdir. 75 dakika nitriirlenen numune ise
en ¢ok agirlik kaybeden numune olup aginma direncinin diger numunelere gore daha

diisiik oldugu gozlemlenmistir.

Zaman (dakika)

2,2

1:8 /
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z 14 / 74 —— 30 dakika
12 7 —— 45 dakika
i 1 | 60 dakika
= 08 / 75 dakika
'S0 /// — —— 90 dakika

==
=

0 5 10 15 20 30 40 5 60 70 80 9 100 120 140 160 180 200

Kayma Mesafesi (m)

Sekil 6.16 PIII ile farkli islem stirelerinde nitriirlenmis Ti6AI4V alasimlarmin asinma davranislari
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P11l ile 60 dakikalik nitriirleme siiresi, 50 ps’lik darbe siiresi ve 30 kV’luk darbeli
yiiksek gerilim sabit tutularak, 200, 400, 600, 800, 1000 ve 1200 Hz frekansta
nitriirlenen numunelerin asmma davraniglart Sekil 6.17°de goriilmektedir. Pl
isleminde frekansin arttirilmasiyla numunelerdeki agirlik kaybmnin azaldigi
gozlemlenmistir. 200 ve 600 Hz’lik frekanslarda islem gormiis numunelerde 15 m
kayma mesafesine kadar, 1000 ve 1200 Hz’lik frekanslarda islem gOrmiis
numunelerde ise 20 m kayma mesafesine kadar asinma gergeklesmemistir. 800
Hz’lik frekansta islem goren numunedeki aginma miktar1 islemsiz numuneye yakin

olup bu numunedeki asinma miktar1 diger numunelerden daha fazladir.

Frekans (Hz)

2,2
2
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16 / ——
14 // // _ I;;;I:m

¥ — Zz
1,2 600 Hz

1 / /7 800 Hz
08 / / / 1000 Hz
06 / / = —— 1200 Hz
0,4 / // -
02 / S

0 5 10 15 20 30 40 50 60 70 80 90 100 120 140 160 180 200

Agirhk Kaybi (mg)

Kayma Mesafesi (m)

Sekil 6.17 PIII ile farkli frekanslarda nitriirlenmis Ti6Al4V alagimlarinin asinma davranislari

PIII ile 60 dakikalik nitriirleme siiresi, 600 Hz’lik frekans ve 50 ps’lik darbe
stiresi sabit tutularak, 15, 20, 25, 30, 35 ve 40 kV yiiksek gerilim darbesinde
nitriirlenen numunelerin asinma davranislar1 Sekil 6.18’de goriilmektedir. 25 ve 15
kV’ta nitriirlenen numuneler en az asinmay1 gosterirlerken genellikle yiiksek darbeli
gerilimin artmasiyla aginma miktarmin arttigr goriilmektedir. 15 kV’ta islem goéren
numunede, 30 m kayma mesafesine kadar olan asinma gerg¢eklesmemistir ve bu

numune en uzun siire aginmayan numunedir. Farkli yiiksek darbeli gerilimlerde
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nitriirlenen numunelerde ortalama 20 m kayma mesafesine kadar asinma
olusmamistir ancak bu noktadan sonra, asmmma olay1 nitriirlenmeyen numuneninkine

benzer bir durum alarak, kayma mesafesinin artmasiyla aginmaya miktar1 artmistir.

Darbeli Yiiksek Gerilim (kV)
2,2
2
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— / — [slemsiz
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En 08 35 kv
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— 40 kV
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Kayma Mesafesi (m)

Sekil 6.18 PIII ile farklh darbeli yiiksek gerilimlerde nitriirlenmis Ti6AI4V alagimlarinin agmma

davranislari

PIII ile 60 dakikalik nitriirleme siiresi, 600 Hz’lik frekans ve 30 kV’luk yiiksek
darbeli gerilim sabit tutularak, 20, 40, 50, 60, 80, 100 us darbe siirelerinde
nitriirlenen numunelerin asmma davraniglar1 Sekil 6.19’da goriilmektedir. Darbe
stiresinin 100 ps’ye ¢ikarildigi PIII islemi ile nitriirlenen numunede, 11 numarali
deney grubundaki gibi 30 m kayma mesafesine kadar asmma olmamistir. Darbe
stiresinin degistirildigi bu deney gruplarmin asinma davranislar1 genel olarak
incelendiginde darbe siiresinin arttirilmasiyla numunelerde asinma azalmustir.
Numunelerin agirliklarindaki azalma genellikle 20 m kayma mesafesinden sonra

kayma mesafesi ile dogru orantili sekilde artmustir.
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Darbe Siiresi (ps)
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Sekil 6.19 PIII ile farkli darbe siirelerinde nitriirlenmis Ti6Al4V alagimlarinin asinma davranislari

Sekil 6.20’de 200 m kayma mesafesinden sonra deney gruplarindaki numunelerin
asinmaya bagli toplam agirlik kayiplari, Tablo 6.1°de ise kayma mesafesine bagl

olarak numunelerin agirliklarindaki meydana gelen degisimler gosterilmistir.

200 m'deki Agirhk Kaybi (mg)
o © o o T =~ ~
N = [} [ee] - N = [} o N N

o

Islemsiz 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19 20

Deney Grubu

Sekil 6.20 PIII ile nitriirlenmis Ti6Al4V alagimlarinin kayma mesafesine gére ortalama agirlik

kayiplari
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Nitriirlenmis numunelerin ve islem gormemis numunenin 200 m kayma
mesafesinden sonraki aginma yiizeylerinin stereo mikroskopta 45X biiyilitme ile
cekilmis resimleri Sekil 6.21°de gosterilmistir. Numuneler aginip disk ile olan temas
alan1 arttikca kopan partikiiller abrazyon asinmasma yol a¢ip asinma hizini
arttrmustir. Yiizey alani arttikga kopan partiiillerin asinma davranisina etkisi ile
adezyon ve abrazyon asmmasi ile daha karmasik aginma mekanizmasi ortaya
cikmistir. Asindirict diskin yilizey sertligi nitriirlenmemis numunenin yilizey

sertliinden daha fazla oldugu i¢in zimparalama islemine benzer izler olusturmustur.

Yapilan asinma deneyleri ¢izgisel temas baslangi¢ kosuluna dayandigi i¢in biitiin
numunelerde belirgin bir asmma hatti meydana gelmistir. Islem gormemis
numunenin asmnma yiizeyleri incelendiginde siddetli bir baslangic asinmasi, bunun
bir sonucu olarak da metalik asmnma artiklar1 ve malzeme kayb1 goriilmiistiir. Islem
gormemis numunede kiitle kayb1 kayma mesafesi ile lineer olarak artmis, nitriirlenen
numunelerde ise belirli bir kayma mesafesine kadar aginmaya diren¢ saglanmis
ancak bu noktadan sonra nitriirlenen numunelerdeki kiitle kayb1 da kayma mesafesi
ile lineer artmustir. Islem gdrmemis numunenin asman yiizeyi incelendiginde,

numune yiizeyinde 6nemli miktarda plastik sekil degistirme oldugu goriilmektedir.
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Sekil 6.21 200 m kayma mesafesinden sonra numune yiizeyinde olusan asinma izleri a) Islem
gbrmemis numunenin yiizeyinde olusan asinma izleri b) 3. deney grubuna ait numunenin yiizeyinde
olusan agmma izleri ¢) 11. deney grubuna ait numunenin yiizeyinde olusan aginma izleri d) 12. deney
grubuna ait numunenin yiizeyinde olusan agmma izleri e) 9. deney grubuna ait numunenin yiizeyinde

olusan aginma izleri f) 10. deney grubuna ait numunenin yiizeyinde olusan aginma izleri
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Tablo 6.1 Asinma deneyi siiresince kayma mesafesine bagli olarak nitriirlenmis numunelerde ve islem

gérmeyen numunede meydana gelen agirlik kayiplar

N [ || | |1 |0 |« N ™ |
L | | (e Q|4 |N |0 |Bn
LR | |°e @ |° |°|lg|lc|d |cg|c|c|oc | — | |
N [N ||| 1w . |o [~ N [ |
L | |2 | | [ (o |~ |4 | [N | |®»
@ |@ @ |°|lcg|lg|g|c|c|c|c|c|o — | |
A |4 |4 | |m |m |1 [ [~ |0 [« o~
O B S s S B O RSC T C A (R A B LS IR IR PR R
XK |@ |°|° |°|cg|lc|lc|c|loc|S |o|c|lc|c|o -
A |4 |4 |4 | [ |m | | ||~ | o~ | =
O e S e SO s SO ) SO A . T s SN e A N = S IR B0 R ok
N | |9 ||l |l ||l |o|S|o | |o | |o — |4
o |lolo | |2 |2 (D DN [ |w |V |©v |~ |9 | [ |
=t S | | | | | |o |o | |o ||| |4 |4
N [N | |m |1 [0 |©o |o N [m |
L | NN @ |4 Y[ (0 |9 | [, [ |6 0
L (@ |°|° |c|c|oc|o|oc|oc|o|o |o |o — |a |4
A |4 | @[ || |vw v ~|~ | |4 |m
S [ |°|° || |co|c|o|c|o|oc|o | | |c |4 |4
— |4 |4 |49 |8 | |m | | | | |~ |x o~
S e S e SO s SO SO N . T S e O T S =T PR (S A
D |1°|° |cg|lc|lc|c|lc|c|c|c|oc|oc|o|c |o —
~w |lolo |2 |22 Q2|2 [ |@ @ | x| | |
B S | | | | | |o|lo ||| |d |49 |49 |+
—_
&h "4 |l | [ [ [0 |o |o |0 | | |«
= 3 (|12 |°|° |° |g|c|oc|c|oc|o|S |d|c|c | |4
= 2
= > A [H |4 [N [N |0 [ [ |[© [~ |~ | ~N
P |2 Y| wn f;n o |~~~ e N
:’ (3 S || |°|lcg|lcg|loc|lc|c | |c|oc|oc|c |oc|o —
Pl
o A |4 e |m | |w v |l o |o —
| |2 @2 [« ¥ [ |n jo o (o |, [
= GC) s |12 |°|° |lc|lc|lc|d | |5 |c|c |o|c|o —
= o
=)
oD o | [N |® | ¥ | | [© © [~ I~y | ™ S e 0
< © o |o | |o |o | |o |o | |o — | T ||
]
E o |2 |2 | | | |© |© 9 o 4 || ™ |1’ © |«
[ ~ o |o | |o |o | |o |o |o T T R T - B R T
o
]
=
o lo o | | | | @ ¥ |© [© |® | [, | [0
o © o | |o |o | | |o | |o |o — | |4
o |lo |lo | | | |® [ 1w [~ o | | [~ ™o |3 0
0 S | | | | |o |d|lc|c |4 |49 |49 |49 |+
— | | [ [0 | |o NN [ [ o |~
N N ||’ o o || N O
< | |°|° || |o|c|c |o | I I I T T A
o lo o |2 |24 YN YN |[®@ @ X [0 O |~ [ |3 [ oM
P S | | | | |o |o | | |o | | |4 |4
o lo |2 |2 | || || v~ |||, |4 |«e|< v
~ c | |o | | |o |o | |c |o T e
o |lo | |2 |2 YN[ [ [ | |@Q |@ |~ | |4 [ [N
— c | | | | |o |o |o | |c |c |o - |4
N
g |lo |2 || || |w | |~ | |o|a o v~ o |
9 S |o | | |o |o | |c |c |o |« |« |+ [« |+
Ny
(ﬁ‘;)
E &
g 8 E
v 2 o |o |o |o |o |o
= o v |lo |o |o o | |o|o|lo |l |q | |©@ |©@ |
n |4 |4 |N | I | |© |~ |0 | o |H4 |HA |+H |+H |4 | N




BOLUM YEDI

SONUCLAR

7.1 Sonuclar

Bu calismada implant malzeme olarak kullanilan Ti6Al4V titanyum alasimi
numunelerinin ¢esitli plazma daldirma iyon implantasyonu parametreleri altinda
nitriirlenmesiyle degisen yiizey 6zellikleri incelenmis ve degerlendirilmistir. Boylece
plazma nitriirleme sonrasinda degisen Ozellikler tizerinde PIII ile nitriirleme
parametrelerinin etkileri arastirilmistir. PIII sonunda se¢ilmis numunelerin yiizeyinde
gelisen tabakalarin kalinliklari, X-i1sm1 difraksiyon analizleri, SEM analizleri ve

asinma davraniglar1 incelenmis ve asagidaki sonuglar elde edilmistir:

- PII ile nitriirleme isleminde numunenin degisen yilizey Ozellikleri iizerine
sicakligin islem siiresinden daha etkili oldugu saptanmistir. Tabaka olusumu ve
tabaka kalnligmmn artmasi sicakligm artmasiyla artmustir. Iyonlarin numuneye
carparak biraktiklar1 enerjinin bir kismi numune ve bir kismi plazma ortammin
sicakliginin artmasma sebep olur. Sicakligin en cok yiikseldigi deney grubu 12.
deney grubudur. SEM analizleri yapilan 12. ve 3. deney grubu incelenmis, 12. deney
grubunda tabaka kalinliginin ayni siirede nitriirlenen 3. deney grubundan ¢ok daha
kalm oldugu goézlemlenmistir. Bu durum sicakhigin tabaka kalinligini arttirici

yondeki etkisini kanitlamaktadir.

- Optik mikroskop resimlerinden PIII ile nitriirlenmis TI6AI4V alasiminda §-TiN
ve e-TipN tabakalarinin sicakligin yiikselmesiyle kalinlastig1 tespit edilmistir. Islem
sicakligmin 300 °C’ye ¢iktig1 12. deney grubuna ait mikroyapi resimleri bu durumu
desteklemektedir. Bu deney grubunda maksimum tabaka kalinliklar1 (1,1 pm &-Ti;N,
0,3 um 8-TiN) elde edilmistir.

- X-ism difraksiyonu analizleri sonucunda PIII ile nitriirlenen Ti6Al4V
alagiminin  segilen numunelerinde 3-TiN ve &-TipN tabakalarinin elde edildigi
gozlenmistir. 3-TiN ve &-Ti;N tabakalarinin kalinliklar1 PIII ile nitriirleme siiresini ve

sicakliginin artigina bagl olarak artis sergilemistir. X-1511 difraksiyonu analizleri de
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bu durumu dogrulamaktadir. Sicakligm 300 °C’ye ulastigi 12. deney grubunda

maksimum tabaka kalinligi elde edilmistir.

- PIII ile nitriirlenen Ti6AI4V alasimmin asmma direnci, degistirilen dort farkl
parametreye gore degerlendirilmistir. PIII ile nitriirleme siiresi arttik¢a aginmaya olan
direncin arttigi, 60, 75 ve 90 dakika nitriirlenen numunelerin 15 m kayma
mesafesinden sonra asmmaya basladigi tespit edilmistir. Frekans degisiminin
asinmaya etkisi incelendiginde, frekansin artmasiyla asinma direncinin arttigi
gorilmistir. Frekansin artmasiyla birlikte numuneye verilen enerji artacagi igin
tabaka olusumu da kolaylasacaktir. 200 ve 600 Hz’lik frekanslarda islem goéren
numunelerde 15 m kayma mesafesine kadar asinma gergeklesmezken, frekans 1000
ve 1200 Hz’e ¢ikarildiginda asmma baslangicinin 20 m kayma mesafesine ¢iktigi
gbzlemlenmistir. Darbeli yiliksek gerilimin asmma direnci ise diger parametrelere
gore daha farkli bir durum sergilemistir. Darbeli yiiksek gerilim arttikca asinmaya
kars1 dayanim digmiistiir. 15 kV darbeli yliksek gerilimde gergeklestirilen PIIT islemi
ile elde edilen numunede 30 m kayma mesafesine kadar asinma gergeklesmemistir.
Darbeli gerilimin arttirilmasiyla birlikte bu deger 15 m ve 10 m kayma mesafesine
kadar diigmiistiir. PIII isleminde darbe siiresinin arttirilmasi numunelerde asinmay1
azaltic1 yonde etki saglamistir. Enerji yilikli iyonlarin numuneye g¢arpma siireleri
arttirlldigi  ve dolayisiyla implantasyon isleminin arttirilmasiyla elde edilen
numunelerin aginma direnglerinde artis gozlemlenmistir. 40 ps’lik darbe siiresiyle
nitriirlenen numune 10 m kayma mesafesinde aginmaya baslarken, 100 us’lik darbe

stiresiyle nitriirlenen numune 30 m kayma mesafesine kadar agimmamustir.

- Plazma daldirma iyon implantasyonu ile nitriirleme isleminde tabaka
olusumunun, tabaka kalmhginin arttiridmasinin = ve  diflizyon olaymin
gerceklesmesinin {izerine en biiyiik etkenin sicaklik oldugu yapilan g¢alismalar
sonucunda gozlemlenmistir. Sicaklik, kullanilan sistemde enerji yiiklii iyonlarin
numuneye carpmasiyla numuneye biraktiklar1 enerji ile arttigi icin ve kullanilan
islem gazinin konvansiyonel nitriirlemedekine oranla ¢ok daha az olmasi nedeniyle,
konvansiyonel nitriirlemedeki kadar yiliksek degerlere ¢ikmamistir. Kullanilan
sistemde sicaklik, frekansmn ve darbe siiresinin birlikte arttirilmasiyla
arttirilabilmektedir. Ancak sicaklign arttirilmasinda asil etken iyon akimmin yiiksek

degere ¢ikartilmasidir. Iyon akiminm yiiksek oldugu, yiiksek darbeli gerilime,
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yiiksek frekansa ve yiiksek darbe siiresine sahip bir PIII isleminde sicaklik hizla
yiiksek degerlere ¢ikabilmektedir (darbeli yiiksek gerilim arttik¢a iyonlarmn kinetik
enerjileri, darbe siiresi ve frekans arttikca implantasyon miktar1 artacagi i¢in). Bu
durum tabaka olusumunu, tabaka kalinligmin artmasmni ve diflizyon olaymin

gerceklesmesini arttirict yonde rol oynamaktadir.
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